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RESUMO

7

A técnica de encapsulamento de ingredientes é utilizada para melhorar a
estabilidade dos componentes encapsulados, controlar sua liberacdo no meio,
mudar seu estado de liquido para soélido a fim de facilitar o manuseio e ampliar o
campo de aplicacdo desses ingredientes. Na atual industria de alimentos, a
utiizacdo de equipamentos spray dryer para encapsulacdo de aromas e
conservacao de substancias esta amplamente difundida, porém h& muitas limitacdes
na aplicacdo deste processo, 0 que demanda estudos constantes sobre a
encapsulacdo. O estudo e dominio desta técnica possibilitam obtencdo de produtos
com formulacdo equilibrada, melhor rendimento do processo e menor impacto
ambiental. A maioria dos compostos aromaticos utilizados na industria de alimentos
estd na forma liquida e € mantida a temperatura ambiente. Nestas condicdes, a
maioria dos componentes volateis presentes nos compostos aromaticos sofre
degradacdo. O 6leo de alho é constituido por compostos de enxofre, componentes
naturalmente presente no alho, e que possuem baixa massa molecular e baixo ponto
de ebulicdo. Assim, a condicdo de temperatura aplicada ao longo do processo,
interfere na estabilidade dos componentes do aroma e na quantidade retida no
produto final. O presente trabalho objetivou avaliar o efeito da alteracdo da
formulacdo e da reducdo da temperatura do processo de spray drying sobre o teor
de 6leo de alho retido no aroma em pé e suas caracteristicas sensoriais. Para isso,
foram utilizados como materiais emulsificantes a lecitina de girassol e o polissorbato
80, com concentracao de 1% sobre o teor de 6leo da formulacdo. A relacdo entre os
emulsificantes utilizados foi definida para se obter um EHL teérico de 9,5. Como
material de parede, encapsulante, foi utilizado uma mistura de dextrina, sacarose e
gelatina de forma a aproveitar as vantagens de cada um dos constituintes na
retencdo de componentes aromaticos. O teor de 6leo volatil retido na amostra com a
formulacdo desenvolvida foi 37 % superior ao padrdo, em escala piloto, e 17,5 %
superior ao padrdo em escala industrial. As temperaturas de entrada e saida do
processo de atomizacdo em spray dryer foram reduzidas e se obteve um incremento
na eficiéncia energética da ordem de 2,5 %. A caracterizagdo quimica da amostra de
aroma de alho por CG-MS headspace, apresentou melhor protecdo do 6leo com a
formulacdo modificada.

Palavras-chave: encapsulamento, spray dryer, aroma, alho



ABSTRACT

The encapsulation technique of ingredients is used to improve the stability of the
components, control their release in the medium, change the state from liquid to solid
to facilitate handling and enlarge the scope of the ingredient. In the present food
industry, the use of spray dryer equipment, for encapsulation of flavors and
conservation of substances is widespread, but there are many limitations in the
application of this process, which requires constant studies on the encapsulation.
The study and mastery of this technique enable production of products with balanced
formulation, improved process efficiency and lower environmental impact. Most
aromatic compounds used in the food industry is in liquid form and is maintained at
room temperature. Under these conditions most of the volatile components present in
the aromatic compounds is degraded. The garlic oil consists of sulfur compounds,
components naturally present in garlic and having low molecular weight and low
boiling point. Thus the applied conditions of temperature throughout the process
interfere with the stability of flavoring components and the amount retained in the
final product. This study has evaluated the effects of changing the formulation and
reduction of process temperature on the oil content retained in the aroma of garlic
powder and their sensory characteristics. Sunflower lecithin and polysorbate 80, with
a concentration of 1% of the oil content of the formulation were used as emulsifers.
The ratio between the emulsifiers used was set to give a theoretical HLB of 9.5. As
wall material, encapsulating, it was used a mixture of dextrin, sucrose and gelatin so
as to take advantage of each of the constituents in the retention of aromatic
components. The content of volatile oil retained in the sample of the developed
formulation was 37% higher than the standard, on a pilot scale, and 17,5 % higher
than the default on an industrial scale. The inlet and outlet temperatures of the
process of atomization in a spray dryer were reduced and an increase in efficiency of
2.5% was obtained. The chemical characterization of the aroma of garlic sample by
GC-MS headspace showed a better protection of the oil with the modified

formulation.

Keywords: encapsulation, spray dryer, flavor, garlic
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INTRODUCAO

A obtencdo de aroma de alho em pd, por processo spray drying, utiliza a
mistura de Oleo de alho, amido modificado e dextrina. O 6leo de alho é adquirido por
R$72,00/kg e sua quantidade representa 1,66 % da massa e 58,6 % do custo total
da emulsdo a ser atomizada para se tornar o aroma de alho em pé. Embora sem
venda direta pela industria, produzem-se 20 t/ano desse aroma que € utilizado como
intermediario na preparacdo de outros 304 produtos que sdo comercializados para
outras empresas de grande porte, com participacdo no mercado nacional e
internacional, e que utilizam estes produtos em suas formulacdes (DUAS RODAS,
2010).

Na industria de alimentos, a utilizacdo de equipamentos spray dryer para
encapsulacdo de aromas e conservacao de substancias, estd amplamente difundida,
porém, muitas destas industrias ndo dominam por completo este processo. O
conhecimento detalhado desta técnica possibilita obtencdo de produtos com
formulag&o equilibrada, melhor rendimento do processo e menor impacto ambiental
(ZUIDAM e NEDOVIC, 2009).

O O6leo de alho é constituido naturalmente por compostos com enxofre,
metabdlitos secundarios derivados de aminodacidos, que se originam somente a
partir de acdo enzimatica, que neste caso ocorre por conversao da aliina, pela acdo
da aliinase, originando a alicina que se decomp®e rapidamente na presenca de ar e
agua, e da origem ao dissulfito de dialila, entre outros compostos (HEINZMANN,
2003; MIRON, 2004; MENDES, 2008). Os compostos de enxofre presentes no 6leo
de alho, responséaveis pelo forte odor caracteristico do 6leo possuem baixa massa
molecular, baixo ponto de ebulicdo e caracteristica lipofilica.

A producédo de aroma de alho em p6 € um exemplo da necessidade de estudo
da técnica de encapsulacéo por spray drying. Resumidamente, podem-se descrever
trés aspectos que participam do problema: o primeiro em virtude de sua composicao,
pois 0 Oleo de alho (Allium sativum) utilizado como material de nucleo na obtengéo
de aroma em po € constituido naturalmente por compostos sulfurados que
volatilizam a baixas temperaturas e sao de facil percepcdo aromatica. O segundo,
em virtude das caracteristicas fisico-quimicas do 6leo de alho, substancia apolar,
lipofilica e insoluvel em agua que por sua vez deve ser emulsificada com material

encapsulante capaz de promover formacédo de emulsdo homogénea e estavel. O



terceiro aspecto, e ndo menos importante, refere-se aos parametros de ajuste do
equipamento de producdo, durante o processo de atomizacdo e desidratacdo no
spray dryer. Estes trés aspectos quando n&o observados ou controlados
adequadamente, intensificam a liberacdo de substancias odoriferas na atmosfera, a
perda de rendimento e a elevacdo dos custos de producao.

A obtencdo de encapsulamento pela técnica de spray drying requer a
observacdo de quatro critérios basicos: a) propriedades do material de parede; b)
caracteristicas do material de nucleo; c) especificacdo da emulsédo de alimentacéo e
d) condicdes de operacéo do spray dryer, para obter o melhor rendimento durante o
processo (JAFARI et al., 2008).

Estdo entre os parametros que devem ser observados na preparacdo da
emulsdo para obtencdo de adequada encapsulacédo, a viscosidade, a concentracao
de sélidos e a estabilidade da emulséo, a selecdo dos materiais de parede, a relacédo
nacleo/material de parede, o equilibrio lipofilico/hidrofilico, a temperatura de
processo, entre outros (MASTERS, 1985; GHARSALLAOUI, 2007).

Estudos indicam que a producdo de microcapsulas com 6leo e gorduras por
spray drying requer que o material de nucleo esteja finamente e homogeneamente
distribuido em uma fase continua, formando uma emulséo. Desta forma a utilizacéo
de emulsificantes, ou a combinacédo deles, é vital para promover uma fina e estavel
emulsdo (SOOTTITANTAWAT, 2003; DIAN et al., 1996).

A aplicacao de altas temperaturas e grande volume de ar, utilizados durante o
processo de secagem, aliados a falta de estabilidade da emulsdo a ser atomizada,
intensifica a perda dos componentes ndo encapsulados para a atmosfera e produz
significativa percepc¢éao olfativa na circunvizinhanca. O controle destes odores pode
ser feito por adocao de técnicas de tratamento end of pipe (biofiltros, oxidacdo
térmica e quimica, adsorcdo e absor¢cdo), porém a aplicacdo de técnicas de
producdo mais limpa favorece a reducédo deste problema e incrementa o equilibrio
entre custo de producdo e desempenho ambiental (MASTERS, 1985; ALMEIDA,
2006).

A aplicacdo generalizada dos tratamentos end of pipe, que se traduz em
grandes desembolsos e que ndo agregam valor ao produto, esta sendo reanalisada
pelas empresas devido a crescente demanda para obtencdo de processos mais

limpos e custos de produgéo menores (ALMEIDA, 2006).



Neste contexto, 0 objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito de alteracdes de
formulacdo e da reducdo da temperatura no processo de secagem do material
atomizado tanto sobre o teor de 6leo de alho retido no produto final quanto nas
caracteristicas sensoriais deste produto.

Para isso, determinou-se o teor e a composi¢do do Oleo de alho retido no
produto final, obtido na formulagéo e processo usado rotineiramente; estabeleceu-se
0 conjunto de parametros a serem observados no momento da formulacdo para
garantir a estabilidade da suspenséo; determinou-se uma temperatura inferior para a
secagem do material atomizado; aplicaram-se as mudangas estabelecidas,
caracterizaram-se os produtos obtidos por analise de “headspace” e sensorial

comparando-as com a formulacdo imediatamente anterior as alteracées propostas.



1. OBJETIVO

1.1.Geral

Avaliar o efeito da alteracdo da formulacdo do material de parede
utilizado para encapsular 6leo de alho e da reducédo da temperatura do
processo de spray drying sobre o teor de 6leo de alho retido no produto

em po e suas caracteristicas sensoriais.

1.2.Especificos

Definir o conjunto de parametros a serem observados no momento da

formulag&o para garantir a estabilidade da emulsao;
Definir a temperatura inferior para a secagem do material atomizado;

Caracterizar o produto obtido nas condigbes padrédo e comparar com
as caracteristicas do produto modificado;

Determinar o teor e a composicdo do 6leo de alho retido no produto

modificado.
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2.  REVISAO
2.1.0leo de alho

O alho, Allium sativum, € um condimento bastante utilizado e apreciado na
culindria mundial ha varias centenas de anos e ainda na atualidade, nativo do
sudoeste da Sibéria, de onde teria sido distribuido pela Europa através das
cruzadas. Na idade média, era utilizado no tratamento de uma série de doencas,
principalmente contra parasitas da epiderme. No século XIX, Pasteur relatou sua
atividade antibacteriana (ANAPA, 2010; COPPI et al., 2006).

Por conversdao da aliina, composto inodoro que ocorre no bulbo em
concentracfes em torno de 1% de peso fresco, pela acdo da enzima aliinase, origina
a alicina, forte agente antibacteriano, que representa 70% dos componentes
sulfurosos existentes no alho (MIRON, 2004; ARNAULT et al.,, 2003; MENDES,
2008). A alicina se decompde rapidamente na presenca de ar e agua, originando
dissulfito de dialila, trissulfito de dialila e polissulfitos correspondentes, todos
apresentando odor intenso, sendo o dissulfito de dialila o principal responsavel pelo
odor caracteristico do alho (HEINZMANN, 2003). A exploracéo e utilizacdo do alho
ndo € tdo somente como especiaria. E utilizado também para outros fins
(medicamento) dependendo da cultura. Com o passar dos tempos foi descoberto
gque o bulbo desta planta possui também propriedades benéficas a saude, no
combate a infec¢cdes como, por exemplo, na inibicdo da infeccdo de maléaria (COPPI
et al., 2006).

H4 uma tendéncia mundial que aponta para a necessidade de que o0s
alimentos ndo sejam mais somente vistos como fonte de nutrientes com apelo
sensorial, mas também como fonte de bem estar e de salude para os individuos.
Esta mudanca de perspectiva requer, indiscutivelmente, mudanca de paradigmas no
desenvolvimento de novos produtos, aplicando-se métodos tradicionais, mas
também se observando a necessidade do controle da bioacessibilidade de
determinados componentes dos alimentos (FAVARO-TRINDADE et al., 2008).

Neste contexto mundial crescente, ja esta bem estabelecido que alho em po
e granulos podem servir como um importante suplemento nutricional. Contudo, é
também conhecido que alho quando estocado por longos periodos, sob essas

formas, apresenta perda ou inativacao significativa dos ingredientes ativos presentes
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no alho fresco moido na hora. A aliinase € irreversivelmente desativada ao nivel do
pH do estdbmago humano e ao consumirmos alho em po6 diretamente haveria apenas
uma pequena fracdo de alicina produzida no interior do corpo humano. Assim, o alho
em po encapsulado, revestido por materiais que resistem as condi¢cdes do estdmago
humano, esta protegido e a vida util da alinase no estdbmago € prolongada. Desta
maneira a alicina seria liberada somente no intestino resultando em reducdo do
sabor e odor caracteristico, garantindo a sua funcionalidade ap6s o consumo (LI et
al., 2007).

2.2.Microencapsulacao

Encapsulacdo pode ser definida como um processo para prender uma
substancia dentro de outra substancia e resultar em particulas com diametros que
variam de poucos nandmetros até milimetros.

A substancia encapsulada pode ser chamada de material de nucleo, agente
ativo, material de preenchimento, fase interna ou fase de carga. A substancia que é
encapsulante pode ser chamada de revestimento, cobertura, membrana, casca,
material de suporte, material de parede, fase externa ou matriz (ZUIDAM e
NEDOVIC, 2009).

Neste trabalho utilizaremos a nomenclatura ndcleo para substancia
encapsulada e material de parede para substancia encapsulante.

A maioria dos compostos aromaticos utilizados na industria alimenticia esta
sob a forma liquida e € mantida a temperatura ambiente. Nestas condi¢cdes a maioria
dos componentes volateis, presentes nos compostos aromaticos, sofrem
degradacdo oxidativa ou fotdlise. Além disso, sdo liquidos oleosos e lipofilicos
dificeis de manusear. A aplicacao de recobrimento desses compostos por meio da
técnica da microencapsulacédo proporciona protecdo aos componentes volateis
contra a oxidacdo, a umidade, combinagédo com outras substancias e diminui¢do de
sua volatilidade (RE, 1998). Dessa forma, a microencapsulagcdo tornou-se um
procedimento atrativo para transformar liquidos aromaticos em pdés estaveis, faceis
de manusear e incorporar em produtos alimenticios secos (CHUMPITAZ,1995).

O encapsulamento de componentes ativos em p0 tornou-se um processo

muito atraente nas Ultimas décadas, sendo adequados para ingredientes
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alimentares, bem como para produtos quimicos, medicamentos ou cosméticos
(FUCHS et al., 2006).

A microencapsulacdo de compostos ndo € um processo novo, trabalhos
pioneiros foram realizados pela National Cash Register Co. na década de 30 e
utilizados comercialmente pela primeira vez em 1954, com o langamento do papel
carbono (SHAHIDI e HAN, 1993; ZUIDAM e NEDOVIC, 2009). Nesta aplicagéo, a
tinta foi encapsulada por meio do processo fisico-quimico de coacervacao, obtendo-
se microcapsulas com diametros menores que 20 pum, as quais eram depositadas
em camadas finas no verso da folha de papel e que rompidas pela pressao de uma
caneta liberavam a tinta.

Favaro-Trindade e Rocha (2008) definiram microencapsulacdo como
processo de empacotamento de materiais solidos, liquidos ou gasosos em capsulas
extremamente pequenas, as quais podem liberar o conteido de forma controlada e
sob condicbes especificas. Esta técnica tem solucionado limitagcbes no emprego de
ingredientes alimenticios visto que pode reduzir ou eliminar odores indesejaveis,
reduzir volatilidade e reatividade, e aumentar a estabilidade destes em condicdes
ambientais adversas, como na presencga de luz, oxigénio e pH extremos.

Existem muitos requisitos para o controle e liberacdo sustentada de
ingredientes alimenticios e novos mercados serdo desenvolvidos com o continuo
desenvolvimento na area de encapsulagdo (NEDOVIC et al., 2011).

No entanto limitacdes em muitas das técnicas de encapsulacédo tem ocorrido
devido ao alto custo de producdo e a falta de materiais de grau alimenticio.
Pesquisas sdo necessdrias para eliminar estas limitagdes. O encapsulamento de
substancias, atualmente, € uma técnica dificil para o cientista de alimentos dominar.
Gibbs et al. (1999) destacam em seus estudos a falta de informacéo nos bancos de
dados para que o cientista de alimentos possa escolher o material e 0 processo mais
adequado para efetivar a encapsulacéo de substancias.

Na industria de alimentos especificamente, a microencapsulacdo tem sido
utilizada para o recobrimento de aromas e corantes, visando principalmente a
retencdo dos componentes volateis e melhor estabilidade de produtos. Existem
varios metodos de encapsulamento, os quais tém sido amplamente estudados
(NEDOVIC et al.,, 2011; SHAHIDI e HAN, 1993; FAVARO-TRINDADE e ROCHA,
2008).
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Dentre 0s processos comumente utilizados para encapsular agentes ativos

para alimentos podem ser citados 0s processos relacionados na Tabela 1.

Tabela 1. Resumo dos principais processos de microencapsulacao.

Tamanho da

Tecnologia Materiais Encapsulaveis  Nucleo (%)

Particula (um)
Spray drying Liquido / Sélido 5-50 10 - 400
Extruséo Liquido / Sélido / Gas 6—-20 200 — 2.000
Leito fluidizado Solido 5-50 5-5.000
Spray chilling/cooling Liquido / Sdlido 10 -20 20 — 200
Inclusdo Molecular  Liquido 5-20 5-50
Coacervacao simples Liquido / Solido 40 - 90 20 — 500
Bocal submerso Liquido / Sélido / Gas 20-50 700 — 6.000
Formacao lipossomas Liquido / Sélido 5-50 0,02-3

Preparacao de

‘ Varios Varios 0,1-1
nanoparticulas

Fonte: Adaptado de ZUIDAM e NEDOVIC, 2009; FAVARO-TRINDADE e ROCHA, 2008; MADENE et
al., 2006.

A microencapsulacao obtida com a secagem por atomizacdo, spray drying, é
o método de recobrimento mais antigo e utilizado na industria de alimentos, por ser
um processo econdmico e facilmente adaptavel e que produz microcapsulas de boa
qualidade (SHAHIDI e HAN, 1993; ZUIDAM e NEDOVIC, 2009).

Zuidam e Nedovic (2009) destacam em seu estudo o0s beneficios de
ingredientes microencapsulados na industria de alimentos:

v' Maior facilidade de movimentacao do agente ativo (conversédo de agente

ativo liquido em po);
v Imobilizacdo do agente ativo em sistema de processamento de alimentos;

v" Melhor estabilidade do produto final e durante o processamento (menor
evaporacao de ativo volatil);

v" Melhor seguranca (reduz inflamabilidade de volateis com o aroma);

v Possibilidade de criar efeitos visuais e de textura;

v' Ajuste de propriedades dos componentes ativos;

v' Mascarar sabor e odor indesejado;

v" Melhor controle da liberacéo.
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Segundo 0s mesmos autores, tais beneficios devem superar os seguintes
pontos negativos:

v’ Custos adicionais;

v  Incremento da complexidade de processo produtivo ou cadeia de
suprimentos;

v' Consumidor considerar indesejavel a presenca das capsulas em produtos
alimentares;

v  Alteracdo da estabilidade do produto encapsulado durante o

processamento ou armazenagem de produtos alimenticios.

Gouin (2004) e Desai e Park (2005), chegaram a afirmar que por meio de
propriedades de liberacdo controlada finamente ajustadas, a microencapsulacéao
deixa de ser somente um método de agregacdo de substancias em uma formulacéo
alimenticia, e se torna uma fonte de ingredientes totalmente novos com
propriedades Unicas.

Embora a microencapsulacéo seja uma tecnologia muito inovadora, é ainda
pouco explorada comercialmente na area de alimentos. Faz-se necessario um
grande esforco em pesquisa e desenvolvimento para aprimorar e otimizar as
técnicas e identificar materiais de parede ideais para aplicacbes comerciais, uma vez
gue os resultados das pesquisa tem sido promissores e esta tecnologia tem se
mostrado uma alternativa vidvel para solucionar dificuldades na incorporacdo de
alguns ingredientes e aditivos em alimentos (FAVARO-TRINDADE e ROCHA, 2008;
CONSTANT e STRINGHETA, 2002).
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A Figura 1 retrata a descricdo esquematica dos diferentes fatores envolvidos

no processo de microencapsulacdo de ingredientes alimenticios: propriedades dos

materiais de parede, nucleo e técnicas diferentes de microencapsulacao.

Material de

nucleo

Exemplos:
Aromas: oleo essencial, resinas, ésteres;

Oleos e lipideos: dleos vegetais, 6leo de peixe,
gordura de leite, manteiga;

Aditivos alimenticios: antioxidantes, vitaminas e
minerais, conservantes, corantes;

Ingredientes bioativos: enzimas, bactérias
probidticas, bactérias lacticas;

Material de
parede
Exemplos:
Amidos: maltodextrinas, amidos
modificados;

Proteinas: proteina leite, gelatinas;
Gomas: acacia, mesquita;

Outros materiais: ciclodextrinas,
lipossomas;

Objetivos:

Reduzir reatividade com meio ambiente (luz,
oxigénio e humidade);

Melhorar propriedades de manuseio e
fluidez;

Liberagao controlada no tempo correto;
Mascarar gosto indesejavel;

Propriedades:
N&o reagir com material de nucleo;

Habilidade para promover maxima protegao
durante o processo e condigbes ambientais
durante armazenamento;

Economia e funcionalidade;

Liberagao completa do material de nucleo em
determinada condicéo;

Boa propriedade reoldgica e solubilidade;

Microencapsulagao

cristalizagao;

lipossomas;

Métodos fisicos: spray drying, spray cooling,
leito fluidizado, extrusao, freeze drying, co-

Métodos quimicos: inclusdo molecular,
polimerizagao interfacial;

Métodos fisico-quimicos: coacervagéo,
separacao fase organica, aprisionamento

Produto encapsulado

Figura 1. Descricdo esquemética dos fatores envolvidos na microencapsulacéo de ingredientes

alimenticios.
Fonte: JAFARI et al., 2008.
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2.3.Microencapsulacao de aromas por atomizacao — spray drying

Embora muitas técnicas tenham sido desenvolvidas para microencapsular
ingredientes alimentares, a tecnologia spray drying é a mais utilizada na industria de
alimentos devido ao baixo custo e a disponibilidade de equipamentos
(GHARSALLAOQUI et al., 2007).

O processo basicamente envolve quatro etapas: preparacdo da suspensao
ou emulsdo, homogeneizacdo, atomizacdo e desidratacdo das goticulas. Spray
drying € uma operacdo onde um produto liquido € atomizado em uma corrente
gasosa aquecida para obtencéo instantanea de p6. A corrente gasosa normalmente
utilizada € o ar e muito raramente um gas inerte, como nitrogénio (GHARSALLAOUI
et al., 2007).

Aromas alimenticios sdo altamente volateis e, quando secos diretamente por
spray drying levam a alta perda de volateis aromaticos com o ar de exaustdo. Para
prevenir estas perdas, estes compostos sdo emulsionados com gomas comestiveis,
gue servem como material de parede (exemplo: carboidratos solUveis em agua), e
entdo atomizados e secos em spray dryer, para formar aroma encapsulado em po,
pois neste caso 0s compostos volateis sdo envolvidos por um sélido filme comestivel
(MASTERS, 1985).

O grau de retencdo dos volateis nas particulas formadas durante a
atomizacdo depende do tamanho da gota, do ponto de ebulicdo do 6leo ou aroma e
da rapida e completa formacédo do filme de protecdo. A goma arabica é adequada
para protecdo de aromaticos. O filme de goma ardbica é formado durante os
primeiros estagios de evaporacdo da gota e € permeavel para agua, mas nao para
muitos dos componentes aromaticos, além de possuir propriedades emulsionantes.
Esta seletividade permite a rapida evaporacdo da dgua e muito pouco do aroma
volatil. Perdas que ocorrem durante o inicio do estagio de evaporacdo podem ser
reduzidas pelo uso de aditivos que tenham baixo ponto de ebulicdo e contribuam
para reduzir a volatilidade do aroma (MASTERS, 1985).

O liquido inicial alimentado na forma de spray pode ser uma solugédo, uma
emulsdo, ou uma suspensédo. Os produtos obtidos no processo de spray drying
dependem do material contido na alimentacéo inicial e das condi¢bes de operagao
do equipamento spray dryer, aspectos que permitem a obtencdo de um pd muito fino

(10-50um) ou particulas maiores (2-3mm) (GHARSALLAOQUI, 2007).
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Entre os materiais que podem ser encapsulados por esta técnica, para
aplicacéo na industria alimenticia, incluem-se acidos, bases, 6leos, vitaminas, sais,
gases, aminoacidos, 6leos essenciais, corantes enzimas e microrganismos (DESAI e
PARK, 2005).

Dois tipos principais de capsulas podem ser identificados, as do tipo
reservatorio e as do tipo matriz, conforme Figura 2. As do tipo reservatorio possuem
material de parede ao redor do material de nucleo. Este tipo também pode ser
chamado de capsula, Unico nucleo, mono nucleo ou tipo nucleo. As do tipo matriz
apresentam-se com Varios reservatorios do material de nucleo dispersos no material
de parede. O material de nucleo, na capsula tipo matriz, € muito mais disperso sobre
o material de parede; pode ser na forma de gotas relativamente pequenas ou mais
homogeneamente distribuidas ao longo da cépsula formada. Este tipo de capsula
também pode ser chamada de poli ou mdultiplos nucleos (ZUIDAM e NEDOVIC,
2009).

Material de
Nucleo

Material de
Parede

Tipo reservatério Tipo matriz

Figura 2. Principais tipos de capsulas formadas no processo de microencapsulagao.
Fonte: JAFARI et al., 2008.
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A Figura 3 representa basicamente o sistema de microencapsulagédo por
spray drying, fluxo co-corrente, no qual, o fluxo de produto atomizado e do ar na

camara de secagem seguem no mesmo sentido.

Figura 3. Sistema de microencapsulagdo em Spray dryer co-corrente.
Fonte: Adaptado de MASTERS, 1985.

02
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2.4.Fatores que afetam a encapsulacao por spray drying

S&o0 muitos os fatores que afetam o processo de encapsulacdo por spray
drying, e podem ser de ordem quimica, fisica ou a soma das duas. A Figura 4
resume, de forma objetiva, os fatores que afetam o processo de encapsulamento de

aromas e 6leos essenciais por processo spray drying.

v'Peso molecular Y
v Tipo

. v'Volatilidade relativa 7 N
& Ar%nl’leaoou v'Polaridade " Material de v Capacidade de emulsificagao
S v'Concentragdo - parede v'Habilidade para formar filmes
l‘ \ | 7 \¥'Teor de solidos na alimentagéo |
/' Preparagéo \
da emulsdo )< ¥ Hidratagao
do nucleo

v'Viscosidade da emulsao
v'Estabilidade da emulsédo
v'"Método de emulsificagao

Emulsao

v Tamanho de gota na emulsdo |
final

b Spray
\ Drying

5 Pé encapsulado

“'»/Temperatura alimentagso v" P6 fino 10- 50um ou particulas 2 — 3 mm;

v Temperatura de entrada e saida ¥ Reduggo da atividade de agua;
v'Fluxo e umidade do ar v" Estabilidade microbiolégica / quimica.

\v"Tamanho das particulas de p6

Figura 4. Diagrama de fluxo do processo de microencapsulacdo por spray drying e fatores que afetam
0 processo.
Fonte: JAFARI et al., 2008.

A retencdo de nucleo encapsulado € influenciada por sua funcédo quimica,
solubilidade, polaridade e volatilidade, frente ao material de parede (JAFARI et al.
2008).

De acordo com Reineccius (2004), o método mais utilizado para obtencéo de
aromatizantes em p0 € a secagem por atomizacdo. A retencdo do aroma foi

bastante satisfatéria quando se utilizou alta viscosidade e alto contetdo de sélidos
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na alimentacao, respeitando-se a capacidade de bombeamento e atomizagdo do
sistema, temperatura de entrada entre 160 e 210 °C e de saida maior que 100 °C.

Shahidi e Han (1993) recomendam concentracdo de solidos acima de 45 %
mas de forma a manter baixa a viscosidade da emulsdo, menor que 500 centipoise
(cp).

Santos et al. (2005) utilizaram temperaturas de entrada de 120 e 150 °C e
saida de 92 e 88 °C na obtencéo de microcapsulas de oOleoresina de paprica obtidas
por secagem por atomizacdo, com material de parede formado por granulos porosos
de amido de arroz-gelatina e goma ardbica. Os autores concluiram que a producdo
de microcépsulas de 6leoresina de paprica pelo método de secagem por atomizacao
com os agentes encapsulantes goma arabica e granulos porosos de amido/gelatina
gerou um produto em po de facil solubilidade, o que é extremamente conveniente
para industria de alimentos, o que pode representar uma alternativa viavel para
proteger os carotenoides presentes no pigmento contra os fatores que provocam a

oxidacdo destes e consequentemente a perda da cor vermelha.

2.5.Material de parede (encapsulante)

O passo inicial para encapsular um ingrediente alimenticio € a sele¢cdo de um
adequado material de parede, basicamente um filme formado por uma ampla
variedade de polimeros naturais ou sintéticos, dependendo do material de nucleo e
das caracteristicas desejadas nas microcapsulas finais (RE, 1988).

Para encapsulamento de aromas e 6leos em particular, o material de parede
ideal deve apresentar propriedades emulsificantes; ser bom formador de filme; ter
baixa viscosidade com alta concentracdo de sélidos (500 cp em concentracfes
maiores que 45 %); baixa higroscopicidade; condicGes de liberar o aroma quando
reconstituido no produto final; baixo custo; neutralidade no sabor; fornecimento
estavel e de promover boa protecdo para o aroma ou O6leo encapsulado.
Geralmente, utilizam-se como agentes encapsulantes, hidrocoldides de grau
alimentar como: gelatinas, gomas vegetais, amidos modificados, dextrinas ou
proteinas que ndo gelificam (RE, 1998; DESAI e PARK, 2005; REINECCIUS e
BANGS, 1985; SHAHIDI e HAN, 1993; ZUIDAM e NEDOVIC, 2009).
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Os materiais encapsulantes disponiveis ndo englobam todas estas
caracteristicas e propriedades, por isto se faz necesséria a utilizacdo de
combinacdes de materiais encapsulantes e ou modificadores, o que requer do
especialista em encapsulacdo um alto grau de conhecimento.

Os materiais mais utilizados como agentes encapsulantes incluem:

v' Gomas: goma arabica, alginato de sédio, carragena;

v Carboidratos: amido, dextrina, agucar, xarope de milho;

v' Celuloses: carboxi-metil-celulose, etil-celulose,  metil-celulose,
acetilcelulose, nitrocelulose;

v Lipideos: cera, parafina, triestearina, acido estearico, monoglicerideos
e diglicerideos, 6leos, gorduras e 6leos hidrogenados;

v' Proteinas: gluten, caseina, gelatina e albumina (SHAHIDI e HAN,
1993; ZUIDAM e NEDOVIC, 2009).

A goma arabica, amidos modificados e amidos hidrolisados sdo os agentes
encapsulantes mais frequentemente utilizados em spray drying (REINECCIUS,
2004; ZUIDAM e NEDOVIC, 2009).

Dian et al. (1996), utilizaram como material de parede misturas de
maltodextrina DE 15 e goma acacia ou maltodextrina DE 15 e caseinato de sodio,
ambos na proporgdo de 80:20 e emulsificante hidrossolivel, monoestearato de
decaglicerina. Para a parte lipossoluvel, utilizaram como emulsificante lecitina de
soja. Estes materiais foram utilizados para obtencdo de emulsdes estaveis com 6leo
de palma. As condi¢Bes utilizadas no estudo apresentaram emulsdes estaveis e
homogéneas, sem incremento de viscosidade. Os autores concluiram que a melhor
qualidade de microcapsulas foi obtida com material de parede contendo material
proteico. As microcapsulas poderam ser facilmente utilizadas como ingrediente
alimenticio.

Yoshii et al (2001) observaram que a adicdo de gelatina a solugéo
encapsulante, a base de maltodextrina e goma arabica, promoveu um aumento da
retencdo de etilbutirato durante a atomizagéo, além de um melhor controle das taxas
de liberacdo do material volatil. A explicacdo, sugerida pelos autores, é de que a
gelatina forme uma crosta na superficie das particulas durante a encapsulacao,
favorecendo a retencdo do nucleo.

Nestas composi¢cdes do material de parede além dos tradicionais, e suas

combinagdes, pode-se utilizar um ou outro e incluir substéncias fora destas
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classificacdes. A seguir serdo descritas algumas caracteristicas das substancias
usadas neste trabalho.

A sacarose é um dissacarideo que pode ser utilizado para encapsular aromas
e Oleos, embora quando utilizado individualmente, ndo apresenta resultados
relevantes. Porém quando este é combinado com outros agentes encapsulantes
como goma arabica e ou gelatina torna-se atrativo, dependendo das condi¢Bes de
operacédo do equipamento e da quantidade utilizada (CARVALHO, 2009).

A sacarose também é utilizada para encapsular aromas por co-cristalizacao,
porém sua estrutura quimica cristalina deve ser modificada para uma microestrutura
irregular com formagédo de aglomerados antes de se obter a co-cristalizacao
(SHAHIDI e HAN, 1993). A estrutura modificada se caracteriza por possuir espacos
vazios com elevada superficie especifica que contribui para incorporacdo de
componentes ativos (CARVALHO, 2009).

O acucar cristal, utilizado neste estudo, é produto de origem vegetal, obtido
através da cristalizacdo da sacarose, com as etapas de extracdo da cana,
tratamento do caldo, decantacdo, evaporacado, flotacdo do xarope, cozimento,
centrifugagéo, secagem e acondicionamento (SANTELISAVALE, 2009).

A gelatina é uma proteina que deriva da hidrélise parcial do colageno e tem a
capacidade de formar gel quando em contato com agua. E uma mistura heterogénea
de polipeptidios. Tem caréater anfétero, com propriedades catidnicas ou anibnicas em
condicbes basicas ou acidas. A natureza anfifilica confere boa propriedade
emulsificante e tem sido muito utilizada para encapsulamento devido a suas
propriedades, tendo sido objeto de estudos para encapsulamento de aromas
(CARVALHO, 2009; ZUIDAM e NEDOVIC, 2009; FUCHS et al., 2006).

A gelatina soluvel, Rousselot 200 H 30, utilizada neste estudo, é extraida da
pele bovina para aplicacdo alimenticia. Entre suas funcionalidades pode-se destacar
a capacidade de formacdo de gel e sua acdo estabilizante, emulsificante e
prevencao de sinérese (ROUSSELOT, 2009; ROUSSELOT, 2012).

O termo dextrina é empregado, no mais amplo senso, a uma gama de
produtos obtidos a partir da degradacdo do amido por aquecimento, hidrdlise acida
ou enzimatica. A dextrina € uma classe de polissacarideos de baixo peso molecular,
misturas de polimeros de D-glucose (0-1,4). As dextrinas sdo soluveis em &agua,
sendo brancas a levemente amareladas e suas propriedades fisicas podem

abranger um amplo espectro. A for¢a de tenséo do filme de dextrina € menor quanto
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maior for seu grau de conversdo. Entretanto, as formulacées com dextrina podem
ser preparadas com elevada concentracdo de solidos quando comparado com
amidos ndo modificados. As dextrinas secam mais rapido e formam camadas mais
espessas (CARGIL, 2012; ZUIDAM e NEDOVIC, 2009).

A dextrina Cadex 200, utilizada neste estudo, € obtida pela conversao
termoquimica da fécula de mandioca, com aplicacdes na industria de alimentos
como encapsulante de aromas e esséncias, conservas de carne e embutidos,

cremes para recheios, pudins, sopas e bebidas instantaneas (CASSAVA, 2011).

2.6.Emulséo / suspenséo

Emulsdes e suspensdes sao sistemas dispersos, e praticamente todos 0s
alimentos contém ou s&o formados por emulsdo ou suspensdao. O primeiro
normalmente é constituido de duas fases liquidas imisciveis entre si, usualmente
agua e Oleo, e o0 segundo, apresenta ainda um constituinte soélido. Sé&o
termodinamicamente instaveis e para o desenvolvimento tecnoldgico, procura-se
utilizar de meios que possam retardar pelo maior tempo possivel a separacao das
fases (OLIVEIRA et al., 2004; Mc CLEMENTS, 2005; FRANGE e GARCIA, 2009).

Para isso, aplicam-se agentes emulsificantes que atuam na interface
Oleo/dgua (O/A) e tém papel fundamental na estabilizacdo de emulsdes. Entretanto,
estes compostos ndo conseguem diminuir a tensao interfacial a ponto de contrariar
totalmente a energia livre de superficie provocada pelo aumento da area interfacial
(SOOTTITANTAWAT et al., 2003; FRANGE e GARCIA, 2009).

A estabilidade das emulsdes Oleo e agua (O/A) pode ser obtida pela
otimizagdo da mistura de emulsificantes hidrofilicos e lipofilicos. A similaridade
estrutural dos agentes emulsificantes, com a fase dispersa, é essencial para a
estabilidade da emulsdo, onde esta estabilidade € favorecida pela sinergia entre o
agente de viscosidade hidrofilico e o tensoativo hidrofilico e também pela interacéo
do tensoativo hidrofilico com a fase oleosa (GULLAPALLI e SHETH, 1999; FRANGE
e GARCIA, 2009).

O método de equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL) tem se tornado uma
ferramenta util na escolha de agentes emulsionantes para uma determinada fase

oleosa. O método parte do principio que a emulsificacdo adequada se da quando o
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agente emulsificante possui EHL igual ao da fase oleosa a ser emulsificada
(FRANGE e GARCIA, 2009).

Para emulsdes de 6leo em agua séo indicados valores de EHL entre 8 — 18 0
gue pode ser obtido com uso de um Unico emulsificante ou pela mistura entre eles
(FRIBERG e LARSON, 1997; FRANGE e GARCIA, 2009). No caso de se optar pela
aplicacdo de uma mistura a propor¢cdo entre os agentes podera ser obtida por meio

da equacéao 1:

(EHL resultante = EHL 1 x fracdo 1 + EHL 2 x fragao 2) Eq. 1

Nessa equacdo, EHL 1 e EHL 2 representam o valor de equilibrio hidrofilico
lipofilico do emulsificante 1 e 2, respectivamente. Os termos fracdo 1 e 2
representam a proporcdo de cada um dos emulsificantes no total utilizado dos
mesmos.

Estudos conduzidos por Gullapalli e Sheth (1999) identificaram como EHL
ideal para estabilidade de emulsdo O/A, azeite de oliva em &gua, o valor de 10 que
foi obtido pela mistura entre Tween 80 (palmitato de monosorbitana) e Span 40
(monoleato de polioxietileno de sorbitana) na concentracéo de 2%.

As propriedades de uma emulsdo dependem principalmente das propriedades
da fase externa e da proporcdo desta em relacdo a fase interna (CHUMPITAZ,
1995).

Uma boa emulsédo depende do tamanho das gotas formadas, que depende do
tipo e quantidade de emulsificante, grau de homogeneizacao e ordem de adicédo dos
componentes (SOOTTITANTAWAT et al., 2003).

Assim sendo, a tensao superficial baixa na emulséo favorece a formacéo de
gotas de tamanho pequeno que secardo rapidamente até niveis mais baixos de
umidade, com obtencdo de produto com densidade mais elevada. Por outro lado,
gotas grandes proporcionam obtencdo de produto com baixa densidade como
também a formacao de crateras nas capsulas (MASTERS, 1985).

A estabilidade de uma boa emulsdo pode ser observada pela manutencgéo da
sua aparéncia original, viscosidade e odor, sob as condicbes de armazenamento e
transporte (CHUMPITAZ, 1995).
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2.7.Emulsificantes

O termo emulsificante é usado para definir uma série de substancias com
superficie ativa capazes de estabilizar e proteger as emulsfes. A capacidade do
emulsificante em formar e estabilizar emulsdes vai depender da sua caracteristica
molecular e fisico quimica. O emulsificante ideal deve ser rapidamente absorvido na
interface Oleo/agua durante homogeneizacédo, reduzindo a tensdo superficial e
prevenindo a coalescéncia das gotas formadas (Mc CLEMENTS, 2005).

A escolha do emulsificante pode ser feita de duas maneiras. A primeira é a
escolha de emulsificante com valor de EHL apropriado para emulsdo. A segunda é
por combinacdo de emulsificantes, em porcdes, para se obter o melhor valor de
EHL e estabilidade da emulsdo (Mc CLEMENTS, 2005).

A Tabela 2 apresenta a faixa de valores tipicos de EHL para diferentes
aplicagdes de emulsificantes.

Tabela 2. Faixa de valores tipicos de EHL e sua principal aplicagéo.

Faixa de valor EHL Aplicacao
3-6 AIOYW emulsificante
7-9 Agente umectante
8-18 O/A® emulsificante
13-15 Detergente
15-18 Solubilizante
Fonte: FRIBERG e LARSON, 1997.
(1) Agua/éleo
(2) Oleo/agua

Na indastria de alimentos entre os emulsificantes empregados na
estabilidade das emulsdes estdo as lecitinas e polissorbatos. Neste trabalho foi
utilizada como emulsificante para parte lipofilica a lecitina de girassol e para parte
hidrofilica o polissorbato 80, que estédo descritos a seguir.

A lecitina € um emulsificante natural utilizado em alimentos ha séculos. A
denominacéo lecitina € utilizada para ocorréncia natural da mistura de glicolipideos,

triglicerideos e fosfolipideos. Séo substéncias anfifilicas idnicas e devido ao seu
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carater anfifilico funcionam bem como agentes emulsificantes e dispersantes
(ZUIDAM e NEDOVIC, 2009; FRIBERG e LARSON, 1997).

A lecitina ndo é adequada para uso isolado na estabilizacdo de emulsbes
O/A, ou vice versa, porém quando utillizada na combinacdo com outros
emulsificantes pode ser muito eficiente (Mc CLEMENTS, 2005).

Os fosfolipidios estdo presentes em todas as células animais e vegetais e
estdo disponiveis comercialmente com alto grau de pureza. O valor de EHL para
lecitinas pode variar entre 2 a 11, dependendo do grau de hidrolise e pode ser
encontrada na forma liquida ou em pasta (SOLAE, 2012; NORTE, 2012).

Os polissorbatos sédo obtidos da reacdo de monoglicerideos ou ésteres de
sorbitana com oOxido de etileno. O resultado produz componentes com carater
fortemente hidrofilico ampliando sua habilidade para formar micelas em agua.

O polissorbato 80 (PS80), também conhecido como Tween 80, possui valor
de EHL 15 o qual estd baseado na porcentagem relativa de grupos hidrofilicos e
hidrofébicos presentes na molécula do tensoativo. E um 6timo emulsificante para
emulsdes do tipo O/A (FRIBERG e LARSON, 1997; Mc CLEMENTS, 2005).

2.8.Concentracao de solidos

Aumentar a concentragao inicial de solidos na emulsdo do produto pode
aumentar a velocidade de secagem e diminuir 0s custos com consumo de energia
nesse processo em virtude da redugéo do tempo de secagem (MASTERS, 1985).

A alta concentracdo de sélidos na emulséo (aproximadamente 50%) permite
gue a membrana semipermeavel se forme mais rapidamente na superficie da gota,
e com umidade a partir de 10% as moléculas dos aroméaticos ndo se difundem
através da pelicula, o que favorece a retencéo desses compostos. Estudos mostram
gue ha uma concentracdo oOtima de solidos na alimentacdo do secador sendo Unica
para cada material encapsulante (REINECCIUS, 2004; REINECCIUS e COULTER,
1969).

Bangs e Reineccius (1981) indicam que o tipo de material de parede utilizado
na formacdo da emulsdo é mais significativo do que a concentracdo de solidos na
retencdo de componentes volateis.

A concentracdo de sélidos na emulsdo deve ser a mais alta possivel, para

melhorar a eficiéncia energética, mas nao pode exceder a capacidade do sistema de
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bombeamento ou atomizacdo. O aumento da concentracdo de soélidos acima da
capacidade do sistema aumenta o depdsito de produto na camara de secagem e
acarreta degradacdo do produto. Contudo, muitos sistemas operam com baixa
concentracdo de solidos e temperatura mais baixa no ar de entrada. Estas
condi¢cbes sao ditadas pelas propriedades do produto a ser desidratado, e nesses
casos 0 sucesso da operacdo ndo se baseia tanto na eficiéncia energética, mas na
habilidade do processo produzir delicados produtos sem degradacdo (MASTERS,
1985; REINECCIUS e BANGS, 1985).

Nos estudos apresentados por Zilberboim et al. (1986) a emulsao preparada
com 40% de sélidos na emulsdo, concentracdo do material de parede, se mostrou
muito mais eficaz na retencdo de ésteres aromaticos, quando comparada a
concentracfes de 35% e 30% de sélidos na emulsdo. Os autores utilizaram goma
arabica como material de parede.

Soottitantawat et al., (2003), conduziram todos os testes de sua pesquisa
com concentracdo de material de parede de 40% e concentracdo de material
aromatico de 25%. Os autores concluiram que o tamanho das gotas da emulséo
formada influéncia a retencdo de componentes aroméaticos. Os resultados indicam
vantagens na utilizacdo de gotas pequenas para retencdo de materiais insollveis
guando preparadas para spray drying. Contudo, quanto menor for o tamanho das
particulas na emulsdo, maior energia é necessaria na sua preparacao e
consequentemente 0s custos operacionais aumentam.

A investigacdo da influéncia da concentracdo de sélidos e tipo de material
de parede utilizado na retencdo de volateis e ou caracterizacdo das microcapsulas
obtidas, permitiram identificar que a variacdo da concentracdo de soélidos deve ficar
entre 10% e 40%. Deve-se, também, observar as caracteristicas do material de
parede e do material a ser encapsulado (KIECKBUSCH e KING, 1980; YOSHII et al.,
2001; CARDOSO, 2000; SANTOS et al., 2005).



28

2.9.Peso molecular e volatilidade dos componentes aromaticos

A retencédo de volateis durante a secagem é influenciada pelo peso molecular
e volatilidade relativa dos compostos encapsulados. O peso molecular representa
razoavelmente o tamanho da molécula do componente e, na verdade, € o primeiro
fator determinante da difusdo do componente no material de parede. Quando se
incrementa o tamanho das moléculas a velocidade de difusédo decresce e com isto a
molécula aromatica ndo consegue atingir a superficie da particula rapidamente, o
que favorece sua retencdo. Esta difusdo seletiva promove retencdo de moléculas
grandes que apos o inicio da formacao da membrana impermeavel na particula, tem
o seu coeficiente de difusividade no material de parede, constituinte da particula,
efetivamente interrompido. A presséao de vapor ou volatilidade € o segundo fator na
determinacao da retencdo de volateis, devido a sua influéncia em controlar a perda
de volateis até a formacdo da membrana semipermeavel da particula atomizada. Por
fim, componente com menor peso molecular e mais volatil é retido em menor
propor¢cdo em relacdo ao componente com maior peso molecular e menos volatil
(REINECCIUS, 2004; CONSTANT e STRINGHETA, 2002).

A utilizacdo de altas concentracdes de compostos aromaticos resulta em
menor eficacia de retencdo desse componente. Por isto, muitas emulsdes sao
atomizadas para desidratacdo mantendo-se a proporcdo da concentracdo de soélidos
/ concentracdo de aromatico de 4/1. O teor do componente aromatico ndo deve
exceder a 20% da concentracdo da emulséo, pois concentracées maiores resultam
em perdas inaceitaveis (MASTERS, 1985; ZILBERBOIM et al. 1986).
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2.10.Umidade absoluta do ar de entrada

O ar de secagem com baixa umidade relativa favorece a retencdo de
volateis durante a secagem devido ao aumento da taxa de evaporacao superficial da
gota e a formacéo da crosta inicial. O aumento da velocidade de formacédo da crosta
inicial da gota influencia na retencéo de volateis (COUMANS, KERKHOF e BRUIN,
1994; MASTERS, 1985; SANTOS, FAVARO-TRINDADE e GROSSO, 2005;
REINECCIUS, 1994, 2004).

Masters (1985) apresenta exemplos de balancos de massa e
dimensionamento de equipamentos spray dryer e utiliza como base uma umidade
absoluta de 7g H,O / kg de ar.

A condicdo climatica da regido norte do estado de Santa Catarina, apresenta
médias de umidade absoluta em torno de 15g H,O / kg de ar (INMET, 2011), ou
seja, o dobro do proposto nos exemplos apresentados por Masters (1985).

A condicdo desfavoravel no processo de encapsulamento por spray drying,
guanto se tem elevada umidade absoluta no ar de entrada da camara de secagem
também é relatada por Santos, Favaro-Trindade e Grosso (2005), que ressalta no
seu estudo a inviabilidade de manter o processo de microencapsulacdo nos dias
chuvosos, nas condi¢des definidas, temperaturas do ar de entrada entre 120 — 150
°C e saida entre 88 — 92 °C, uma vez que o0 ar de secagem estava com alta umidade
relativa o que impossibilitava a desidratacdo adequada das suspensfes de
alimentacdo do spray dryer. Esta condicdo também foi registrada por Reineccius
(1994) e Cardoso (2000), que sugeriram a utilizacdo de desumidificador de ar na
entrada do secador.

Atualmente o sistema de desumidificacdo de ar Cargocaire, que tem como
elemento principal um cilindro rotativo monolitico com o formato de colméia,
constituido por laminas corrugadas de material inerte, ndo metalico, ndo corrosivo,
impregnado com substancia de grande capacidade de adsorcao, formando um meio
dessecante solido ndo granular, que retém em sua superficie, agua na fase de
vapor, apresenta-se em condi¢des de fornecer aos equipamentos de spray dryer ar
de processo em condi¢des de baixa umidade absoluta, 5 g de H,O / kg de ar, com
elevada eficiéncia energética e custos operacionais reduzidos.

O cilindro gira lentamente, entre duas correntes de ar em sentidos opostos:

de um lado, a corrente de ar imido que é secada ao passar através dos canais,
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chamada de ar de processo, e do outro, a corrente de ar previamente aguecida, que
passa através dos canais do setor de reativacao do cilindro, removendo a umidade
retida pelo dessecante, chamada de ar de reativacdo (MUNTERS, 2011).

O ar de processo com baixa umidade absoluta, em torno de 5 g H,O / kg de
ar, é introduzido na camara de atomizacdo do spray dryer para obtencdo de
produtos em po.

Na Figura 5 esta demonstrada de forma hipotética a quantidade de agua
adicionada ao sistema de secagem com ar de processo sem prévia desumidificacao,
ou seja, 240 kg. Esta umidade do ar vai interferir na velocidade de desidratacdo das

particulas.

AR EXTERNO Entrada

10.000m’/h ﬂ .240Kg }
' I ]" ]
@30C @180c

Ventilador Aquecimento
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@ Temperatura do ar
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A ———
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em pé

Figura 5. Processo de desidratagdo spray drying com ar de processo sem prévia desumidificacao.
Fonte: MUNTERS, 2011.
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J& na Figura 6 esta demonstrada a inclusédo do cilindro dessecante do ar de
processo que reduz a quantidade de agua adicionada a camara de secagem, junto
com o ar de processo (240 kg, figura 5), para 25 % do inicial (60 kg). Isto permite
uma desidratacéo das particulas de forma mais rapida, possibilidade de utilizacdo de
temperaturas mais amenas e manutencao das condicdes de processo mesmo em

dias com alta umidade absoluta.

AR EXTERNO Entrada j,

10.000m3/h<l | E‘q 5“"9»
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Figura 6. Processo de desidratacdo spray drying com incluséo do cilindro dessecante (desumidificador
de ar).
Fonte:MUNTERS, 2011.

2.11.Temperatura e fluxo do ar

E desejavel a utilizacdo da temperatura de entrada mais alta possivel para
promover a rapida formacao da membrana semipermeavel na superficie da particula
atomizada, sem comprometer a qualidade do material de nucleo. Materiais que
sofrem degradacao térmica requerem temperaturas menores. Temperaturas na faixa
de 160 a 210 °C proporcionam otima retencdo de componentes aromaticos volateis
durante secagem por atomizacdo e temperaturas acima de 210°C causam uma
reducdo na retengcao desses compostos dependendo dos materiais de parede. Essa
diminuicdo devida a altas temperaturas é ocasionada pelo aparecimento de bolhas
de vapor no interior da goticula durante o processo de secagem e que provocam
particulas com paredes finas e, portanto retencdo baixa de compostos volateis. Esse

efeito de borbulhamento depende, principalmente, do tipo de material de parede
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utilizado e das caracteristicas do material encapsulado (MASTERS, 1985;
REINECCIUS, 2004; BANGS e REINECCIUS,1981).

A Figura 7 retrata de forma ilustrativa o efeito da concentracéo de sélidos na
temperatura da particula formada. A curva “A” retrata a temperatura e pressao
parcial de vapor da agua pura, a curva “B” retrata a temperatura e presséo parcial da
particula contendo sélidos dissolvidos. Isto nos indica que € necessaria mais energia
térmica para desidratacdo das particulas contendo soélidos e esta energia somente
sera atingida com adequada temperatura e fluxo de ar no interior da camara de
secagem. A curva de saturacdo adiabatica do ar de processo é representada pelos

pontos Ta e Pa, temperatura e pressdo vapor respectivamente (MASTERS, 1995).
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Temperatura da particula
Figura 7. Pressdo parcial de vapor em funcdo da temperatura para agua pura (A) e para a particula

contendo solidos dissolvidos (B).
Fonte: MASTERS, 1995.

O incremento de temperatura na entrada dos secadores, quando néo
observadas as caracteristicas do material de parede e do componente a ser
encapsulado, resulta em produtos com alto teor de umidade residual, capsulas
grandes e baixo peso especifico. O baixo peso especifico é resultado do efeito
“ballooning” quando se formam bolhas no interior da capsula (REINECCIUS e
COULTER, 1969; MASTERS, 1985).
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A Figura 8 representa o efeito das propriedades do material de parede sobre
a velocidade de evaporacao da parte liquida da particula atomizada e nos remete a
importancia da escolha de material de parede adequado e capaz de realmente

promover a protecdo do material de nucleo durante o processo de desidratacao.

Particula impermeabilizada

L Particula porosa

Desidratacdo da
particula até nivel

requerido
i

Taxa evaporacao

Tempo de evaporacdo

Figura 8. Efeito das propriedades do material de parede no tempo e na taxa de evaporagdo da
particula atomizada.
Fonte: MASTERS, 1995.

O material de parede que fornece mais impermeabilizacdo vai demorar mais
para atingir os niveis de umidade residual desejada e com isto também vai expor o
material de ndcleo a temperaturas mais elevadas para que o vapor de agua possa
vencer a barreira fisica criada. Nesta etapa as particulas podem inflar e até romper
deixando de ter a efetiva funcdo de protecdo do ndcleo e aumenta a perda de

material aromatico para atmosfera (MASTERS, 1995).
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As Figuras 9 e 10 retratam de forma esquematica o que ocorre com a gota
atomizada durante o0 processo de secagem, nas diferentes caracteristicas de
porosidade formada, dependendo da blenda dos materiais de parede utilizados e
temperatura do ar de entrada. A Figura 9 trata da temperatura acima do ponto de
ebulicdo dos liquidos da gota e a Figura 10 trata da temperatura abaixo do ponto de

ebulicdo dos liquidos.

Estrutura da
crosta

Porus "
- — —— Sem alteragéo
rigidos @ g @
Borbulhamento @
Menor fratura @
ke Porus menos ' .
rigidos @
Maior fratura - @ T— %

atomizador

D=8
Gota  Crosta Crosta  (rosta

liquida ~ inicial  parcial  completa Colapso =~ —m——— - O
Reforma crosta

Inflagéo

Inflagéo Q
Plastica cortilg

IS porosa -O -Borbulhamento

Colapso = O* Bolhas —'O Esponjoso —™ D

Figura 9. Caracteristicas da particula formada em fungdo das caracteristicas do material de parede
com temperatura do ar acima do ponto de ebulicao dos liquidos constituintes da particula.
Fonte: MASTERS, 1985.

A finalizacdo da desidratacdo das particulas atomizadas ocorre quando a taxa
de transferéncia de calor excede a transferéncia de massa entdo a temperatura da
goticula se eleva. A evaporacdo da umidade interna da gota ocorre se a
transferéncia de calor é suficientemente elevada para causar a vaporiza¢do dentro
da goticula. Em operacfes de secagem spray drying, onde a temperatura do ar é
acima do ponto de ebulicdo da fase liquida da gota, o liquido dentro da goticula
atinge o seu ponto de ebulicdo e vapor € formado. O vapor vai ser liberado se a
parte sélida for porosa, porém se nao for porosa a capsula formada pode se romper
ou até desintegrar. No caso de formacdo de superficie semi plastica as particulas
com estas caracteristicas vao conter muitos vacuolos, efeito “ballooning”, que gera
produto de baixa densidade (MASTERS, 1985).

Temperaturas abaixo do ponto de ebulicdo da fracdo liquida da gota podem

ser utilizadas, porém, é necessario ter um segundo estagio de secagem devido o
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tempo de residéncia da gota na parte mais quente da zona de secagem ser curto,
apenas alguns segundos, pois o fluxo de ar € intenso, e se a temperatura da
particula ndo alcancar o ponto de ebulicdo, a liberacdo da umidade interna vai
ocorrer por mecanismo de difusédo e capilaridade.

Cada material de parede apresenta uma caracteristica diferente de secagem,
sendo assim, se a particula forma rapidamente um filme impenetravel para o fluxo
do vapor a taxa de secagem decresce rapidamente e o tempo de secagem completa

€ muito estendido, como demonstrado anteriormente na Figura 8 (MASTERS, 1985).

Estrutura da
crosta

r I?orus S @ == Sem alteragao @
rigidos

@ Sem alteragao @
¥
~0~0-0 -8 "z
rigidos % —  Sem alteragéo SR L

Crosta

atomizador

Getaliguida  Crosta Crosta
completa

inicial parcial ? 2 Erat
- ratura
W/
Crescimento de cristais ————— &
nacrosta

Elastico — O - Colapso _‘6 —  Murchamento 0

Figura 10. Caracteristicas da particula formada em funcao das caracteristicas do material de parede
com temperatura do ar abaixo do ponto de ebulicdo dos liquidos constituintes da particula.
Fonte: MASTERS, 1985.
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2.12.Anélise sensorial

A andlise sensorial ou avaliacdo sensorial € considerada a ciéncia que utiliza
0s cinco sentidos, visdo, tato, audicdo, olfato e paladar, para avaliagdo das
caracteristicas ou atributos de um produto. Esta ferramenta passou a ser
intensamente utilizada pela industria de alimentos, bebidas, cosméticos e perfumes
porque observou-se que a qualidade sensorial de um produto ndo € uma
caracteristica prépria do produto e sim o resultado da interacdo entre 0 mesmo e 0
homem (DUTCOSKY,2007).

Sao muitas as aplicagbes da andlise sensorial na industria de alimentos e
instituicbes de pesquisa, e representa uma poderosa ferramenta para
(DUTCOSKY,2007):

v' Desenvolver novos produtos;
Modificar produtos existentes no mercado;
Avaliar tempo de vida na prateleira;
Comparar produtos;
Melhorar qualidade de produtos;
Descobrir a preferéncia do consumidor alvo;
Reducéo de custos, com escolha de ingredientes de menor preco;

Selecédo de novas fontes de suprimentos;

N N N N N R

Teste de mercado de um novo produto ou produto reformulado.
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3. MATERIAS E METODOS

Na Figura 11 estd demonstrado o fluxograma dos passos seguidos na
preparacdo, obtencdo e caracterizacdo das amostras modificadas (MOD). Como
referéncia, utilizou-se a amostra obtida de acordo com a formulacao e as condicdes
empregadas rotineiramente para producdo do aroma de alho. Esta referéncia foi

denominada amostra padréo.

Selegao do material
de parede e
emulsificantes

Pesagem do Pesagem do
matensl material

!

Preparagéo da Preparagéo da

emulsdo » Analises < emy_lséo
padréo modificada
. ~ (MOD)
Determinagao da
ﬁ viscosidade
Determinagéo da
densidade
Secagem em spray dryer
(obtencao do aroma em po)
v
v v
Pilto Industrial |
. J
v v v v v
Andlises ‘MOD_1 80°C MOD_140°C ‘Padréo_180°C Padréo_180°C| MOD_175°C
Determinagao do l l ; ¢ ¢ i
. X X
teor de umidade l ‘ l | ‘ l
Determinagao do l ‘ l X
peso especifico ‘ ‘ X
Determinacao do i i ‘ ¢ i i
teor de dleo volatil ‘ | 1( ‘ 1( 7r
Cornctorizagio [x]  [x] x X x
Analise l l l l l
sensorial X ‘ | X ‘ X | g
Eficiéncia do l l l l l
processo ‘ ‘ ‘ X X
industrial

Figura 11. Fluxograma de obtenc&o do aroma de alho em p6 em diferentes condi¢des de processo e
andlises das diferentes amostras geradas.
Fonte: Dados da pesquisa, 2011.
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3.1.Material de nlcleo

Na realizacdo desta pesquisa, o material a encapsular, 6leo essencial de alho
tipo Mexicano, CAS 8000-78-0, Extract Mex, apresentou-se na forma liquida, cor
amarelo ambar e odor pungente caracteristico do alho.

As propriedades fisico-quimicas foram obtidas na folha de dados de
seguranca do fornecedor, ponto de fulgor: 46°C, densidade 20°C: 1,065g/cm3, indice
de refracdo: 1,569 e solubilidade em agua a 20 °C igual a 0 g/l (POLAROME, 2005).

3.2.Material utilizado como parede

No desenvolvimento deste estudo, destaca-se a importancia do custo do
aroma final, onde a formulacéao alterada n&do pode ter custo mais elevado do que a
atual formulacdo, que custa R$1,70/kg de emulsdo. A utilizacdo de materiais
encapsulantes que possam conter material geneticamente modificado e ou
alergénicos também foi evitada.

Na preparagdo da emulsdo modificada (MOD) a ser atomizada utilizou-se
como material de parede, a mistura de dextrina, agucar e gelatina.

A dextrina, CADEX 200, apresentou-se na forma de p6é branco, umidade
maxima de 4%, pH (20%) 2,5 — 3,5, solubilidade minima 50% — 60% e viscosidade
Brookfield RVT (40% - 25°C) méximo 750 cp (CASSAVA, 2011).

O acucar cristal apresentou-se na forma de solido cristalino, branco, contendo
no minimo 99,7% de sacarose e umidade maxima de 0,04% (SANTELISAVALE,
2009).

A gelatina soltuvel utilizada, Rousselot 200 H 30, apresentou-se com
aparéncia de p6 bege, tamanho de particula 30 mesh, forca de gel (bloom) 190 —
210 g, viscosidade 2,5 — 3,5 cp, pH 5 — 6, umidade < 13 %, cinzas < 2 %, proteinas
85 % (ROUSSELOT, 2009; ROUSSELOT, 2012).
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3.3.Material utilizado como emulsificante

Os emulsificantes utilizados na elaboracdo da amostra de emulsdo modificada
(MOD) foram lecitina de girassol e polissorbato 80, de acordo com as seguintes
especificacoes:

v Lecitina de girassol padronizada, SOLEC™ SF-10, contendo no minimo 60%
de fosfolipidios, odor caracteristico, cor marrom, densidade 1,04g/mL,
imiscivel em agua, valor EHL (equilibrio hidrofilico-lipofilico) 2 a 4 (SOLAE,
2012). Considerou-se neste caso o valor do EHL 4 para o célculo do valor de
EHL resultante na mistura dos emulsificantes.

v' Polissorbato 80, Alkest TW 80K, emulsificante hidrofilico, EHL 15,0,
densidade 25°C 1,08g/mL, soltvel em agua e 6leo vegetal (OXITENO, 2010).

3.4.Preparagédo da emulséo

A preparacado da emulsdo padrédo seguiu na sequéncia habitual de producéo,
ou seja, agua (263 g), dextrina (174,1 g), amidomax 2500 (54,8 g) e por final o
material de ndcleo, o éleo de alho (8,3 g), respectivamente. A mistura foi mantida em
agitacao por mais 10 minutos e atomizada para secagem.

O preparo da emulsdo MOD ocorreu em duas etapas: a primeira foi a adicao
dos emulsificantes ao 6leo de alho, e a segunda etapa a preparacdo do material de
parede para receber e emulsionar o 6leo de alho. Esta emulsdo modificada foi
submetida a diferentes temperaturas de processo.

Ambas as emulsdes, padrdao e MOD foram submetidas & secagem em spray

dryer em escala piloto e industrial.

3.5.Preparagédo do material de nucleo

Para o preparo do material de nucleo, a sequéncia de adicdo dos materiais
iniciou pela pesagem da lecitina de girassol 0,08 g, (1%), sobre o peso do Oleo de
alho. Em seguida, adicionou-se o 6leo de alho previamente fracionado (8,3 Q).
Manteve- se esta mistura sob agitagdo manual com auxilio de bastdo por 5 minutos
para obter completa solubilizagdo da lecitina no 6leo de alho. Apos solubilizagéo

completa da lecitina adicionou-se o polissorbato 80 0,08 g, (1%) sobre o peso do
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0leo de alho, mantendo agitacdo por mais 5 minutos para completa mistura e
interacdo dos componentes.
As fracdes de lecitina e polissorbato 80 foram definidas para se obter um valor

de EHL apds a mistura das fragdes dos emulsificantes em torno de 9,5.

3.6.Preparagdo do material de parede

Inicialmente, todos os componentes foram pesados em separado: a agua
(263 g), a gelatina (1,6 g), o acucar (16,5 g) e a dextrina (210,8 g).

Os componentes foram adicionados ao copo de liquidificador industrial marca
METVISA, tipo TA-2, capacidade para 2 litros, iniciando-se com a agua e a gelatina.
Aguardou-se 5 minutos para completa solubilizacdo. A seguir adicionou-se o acucar
e a dextrina, aguardou-se 2 minutos e sobre esta mistura adicionou-se o material de
nucleo previamente preparado. A mistura foi mantida em agitagdo por mais 10

minutos e atomizada para secagem.
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3.7.0btencdo do aroma em po

Na Tabela 3 estd descrita a faixa de temperaturas de entrada e saida
utilizadas para obtencdo da amostra do aroma em p6 padrdo e amostras de aroma
em po6 modificado MOD_180 e MOD_140 em escala piloto e MOD_175 em escala

industrial.

Tabela 3. Faixa de temperatura utilizada no processo spray drying para obtencéo das amostras do
aroma de alho em p6 padrdo e modificado em escala piloto e industrial.

Amostra Temperatura entrada (°C) Temperatura saida (°C)
Padréo 180-185 80-85
MOD 180 180-185 80-85
MOD_140 140-145 75-80
MOD 175 175-180 75-80

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

A emulsdo modificada (MOD) preparada em laboratério foi desidratada em
spray dryer piloto, marca APV ANYDRO, modelo PSD55. Para atomizagdo das
amostras foi utilizado sistema de bico nozzle, 2,45 mm, pressédo de trabalho 3,5
kgf/cm2. O equipamento possui capacidade de evaporacédo 3 kg H,O/h, didametro da
camara de 0,99m, altura total da camara de 1,73 m e volume da camara de 0,84 ms.
A vazdao de ar medida foi de 35 m3h e o tempo de retencdo na camara foi de 87 s. A

Figura 12 mostra o equipamento descrito.

Coletor de
amostra em p6é

Bico atomizador

Figura 12. Spray Dryer Piloto PSD55 APV ANHYDRO HS usado na preparac¢éo das amostras de aroma
de alho em pé

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.
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Em escala industrial, as emulsbes padrao e MOD foram desidratadas em
spray dryer com rotor atomizador de diametro igual a 229 mm e rotacdo de 12.940
rom. O equipamento possui capacidade de evaporacdo de 120 kg H,O/h, didametro
da cAmara de 3 m, altura total da camara de 5,33 m e volume da camara de 27,3 m3.

A vazéo de ar medida foi 5.736 m3/h e o tempo de retencéo na camara de 17 s.
3.8.Eficiéncia do processo industrial

Para amostras obtidas em escala industrial MOD 175 calculou-se a eficiéncia
energética, a taxa de alimentacdo, producdo, evaporacdo e o rendimento do
processo no spray dryer utilizado para obtencdo do aroma de alho em po.

A eficiéncia energética foi calculada conforme a equacdo 2 proposta por
Masters (1985) e leva em consideracdo a variacdo de temperatura do processo e
temperatura do ar ambiente.

%eficiencia = ( x100 Eqg. 2

Onde:
TO — Temperatura ar ambiente em (°C);
T1 - Temperatura do ar de entrada na camara de secagem (°C);

T2 — Temperatura do ar de saida da camara de secagem (°C).

A eficiéncia energética em processo spray drying sera maior quando se
utilizar o maior AT entre a temperatura de entrada e saida do ar de processo e
menor AT entre a temperatura do ar ambiente e entrada do ar de processo. Para

este calculo adotou-se temperatura de 20°C como valor de TO.
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As equacdes utilizadas para calculo das taxas de alimentacdo, producéo e

evaporacao estdo apresentadas na Tabela 4.

Tabela 4. Equacgbes utilizadas para calculo das taxas de alimentagdo, producéo e evaporacao.

T de alimentaca Txq = Total de emulsao (kg) Ea. 3
xa e alimentacao xa= Tempo total de processo (h) 4

Total de produto seco obtido (kg)

Taxa de producao Txp = Eq. 4

Tempo total de processo (h)

Total de 4gua na emulsao (kg)

Taxa de evaporacio Txe = =a. 5
X vaporag € = TTempo total de processo (h) ’

Fonte: MASTERS, 1985.

O rendimento de produto em p6 obtido no processo foi calculado conforme

equacao 6.

) Total de produto seco obtido (kg) x 100
% Rendimento = Eq. 6

(ST (kg) + Ba (kg))

Onde:
ST — Total de sé6lidos na emulsao

Ba — Base aromatica na emulsao
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4.  METODOS ANALITICOS

4.1.Determinacéo da viscosidade

Para determinagdo da viscosidade nas amostras de emulséo, foi utilizado
viscosimetro analdgico BROOKFIELD modelo RVT, serial 103071, eixo numero 2,
com velocidade de 20 rpm.

A determinagédo da viscosidade iniciou com a tomada de temperatura da
amostra. Em seguida efetuou-se a conexdo do eixo ao equipamento e introduziu-se
no becker contendo 500 mL da amostra. Ligou-se o aparelho, aguardou-se 60
segundos e efetuou-se a leitura. Com o valor de leitura, identificou-se na tabela RV
gue acompanha o equipamento, o valor do fator de multiplicacdo igual a 20. Os
valores de viscosidade foram expressos em centipoise (BRASEQ, 2000).

As amostras foram mantidas em temperatura ambiente, sem correcdo para
padrdo de 25°C. O valor médio foi determinado a partir de resultados obtidos em
cinco amostras.

A Figura 13 mostra o equipamento e a forma de acomodacdo da amostra
para tomada dos valores de viscosidade.

Figura 13. Ensaio de viscosidade
Fonte: Dados de pesquisa, 2011.
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4.2.Determinacéo da densidade na emulséo

A determinacdo da densidade da emulsdo é necesséaria para posterior
simulacdo dos volumes de produgcdo nos equipamentos de preparacdo das
emulsdes em escala industrial.

Para determinacédo da densidade das amostras foi utilizada balanca analitica
marca Mettler Toledo, modelo PB303-S, com precisao de 0,01 g e proveta de 100
mL. As analises foram conduzidas em quadruplicata.

O calculo da densidade da emulséo foi efetuado conforme equacéo 7.

peso da amostra (g)
volume de amostra (mL) Eq. 7

Densidade da emulsdo ( %/ =

4.3.Determinacédo do teor de umidade no aroma em po6

A determinagcdo do teor de umidade no aroma foi efetuada somente na
amostra MOD_175, para evidenciar o atendimento da especificacdo do produto que
€ de no maximo 5 g/100 g.

Para determinacdo de umidade Karl Fischer foi utilizado balanca analitica
marca Mettler Toledo, modelo AB 204-S/FALT acoplada ao titulador marca Mettler
Toledo, modelo DL31.

A quantidade de amostra utilizada na andlise foi entre 0,1 e 0,3 g. Apos
adicdo da amostra no copo de titulacdo, que contém metanol como solvente,
registrou-se 0 peso no equipamento e aguardou-se a titulacdo e informacdo do

resultado no display do equipamento. Os testes foram realizados em quadruplicata.
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4.4.Determinacao do peso especifico do aroma em po

A determinacdo do peso especifico foi efetuada somente na amostra
MOD_175, para se conhecer o valor e possibilitar a simulagdo para embalagens com
quantidades diferentes.

Para a determinacéo do peso especifico das amostras procedeu-se de forma
semelhante ao descrito na subsecao 4.2, com excec¢éo do processo de compactacao
da amostra solida dentro da proveta. Nesta etapa, adicionou-se o produto em p6 na
proveta para obter em torno de 50 mL e procedeu-se a compactacao do produto na
proveta, batendo levemente o fundo sobre uma superficie firme e recoberta com
uma toalha de pano até obter volume constante. Em seguida, procederam-se as
leituras. As analises foram conduzidas em quadruplicata.

O célculo do peso especifico foi efetuado conforme equacéo 8.

peso da amostra (g)

Peso especifico (i)

mL) ~ volume de amostra (mlL) Eq. 8

4.5.Determinacdao do teor de 6leo voléatil

A determinacao do teor de 6leo volatil foi efetuada nas amostras de aroma em
po, padrao e modificado.

Na determinacéo do teor de 6Oleo volatil utilizou-se extrator do tipo Clevenger
(Figura 14), bal&do de vidro de 500 mL, proveta de 500 mL, manta de aquecimento e
esferas de vidro, com diametro de 1mm. A amostra (15 g) foi adicionando 300 mL de
agua e 7 esferas de vidro. O dispositivo (baldo de vidro) foi acoplado ao extrator tipo
Clevenger e iniciado o aguecimento em poténcia média. Apés o inicio de ebulicdo a
poténcia foi reduzida e a ebulicdo mantida por 120 minutos.

Ao final do tempo de ebulicdo, a agua do extrator Clevenger foi drenada e
feita a leitura do volume de Gleo recuperado. O percentual de 6leo recuperado foi
calculado conforme equacéo 9. O valor médio foi determinado a partir dos resultados

obtidos em 4 amostras.
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, .. volume destilado (mL) X 100
oleo volatil % = Eqg. 9
peso da amostra (g)

A Figura 14 mostra o extrator Clevenger e demais equipamentos utilizados na
analise do teor de 6leo volatil das amostras.

Figura 14. Conjunto de equipamentos utilizados na determinagéo do teor de éleo volatil nas amostras
de aroma de alho em p6 obtidas.
Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

A Figura 15 traz em destaque o recolhimento do 6leo volatil para posterior
leitura do volume de 6leo volatil ao final do tempo de ebulicdo da amostra.

Figura 15. Detalhe do 6leo volatil recuperado da amostra de aroma de alho em pé apés 120 minutos
de ebuli¢éo.
Fonte: Dados de pesquisa, 2011.



48

4.6.Caracterizacdo Quimica

Para caracterizacdo quimica das amostras de aroma de alho em pd, foi
utilizado CG-MS, onde se comparoua composicdo das amostras do aroma de alho
em po padréo, MOD_180, MOD_140 e MOD_175 ap0s processo spray drying.

Como preparo inicial das amostras de aroma de alho em p6, pesou-se 46 ¢
de amostra em becker de vidro, com auxilio de balanca analitica Metler Toledo
PB303-s, em seguida a este peso adicionou-se agua deionizada, (54 @), para
obtencao de peso total igual 100 g. Esta mistura foi agitada com auxilio de bastéo de
vidro, por 10 min, para completa solubilizacdo do material sélido e formacdo de
suspensdao homogénea, sem a presenca de grumos. Parte desta amostra foi entdo
transferida para o frasco ambar, tampada e enviada para analise cromatogréfica.

Para a analise cromatografica utilizou-se 2 g de cada amostra pesadas em
vial (recipiente para amostra), com balanca Analitica AND HR120. Em seguida,
acoplou-se este recipiente ao modulo headspace sampler Agilent 7694E, acoplado
ao CG Sistem Agilent 6890N, coluna Phenomenex Wax plus 30 m x 0,25 mm x 0,25
pum e Mass Selective Detector Agilent 5973.

O modulo headspace sampler Agilent 7694, aqueceu a amostra no vial a
70°C, sendo a temperatura do loop mantida em 80°C e o volume utilizado de 30 pL.
A linha de transferéncia manteve a temperatura de 90°C e tempo de aquecimento de

45 min. O gas utilizado para arraste foi hélio, com fluxo de 1 mL/min.

4.7.Anélise Sensorial

A amostra modificada e a amostra padrao foram preparadas para avaliacdo
sensorial com concentracao de 0,03% (p/v), em bebida de base salgada. A bebida
de base salgada é preparada com concentracdao de 0,5% (p/v) de NaCl, em agua
mineral.

A andlise sensorial da amostra modificada MOD_180 e amostra padréao,
produzidas em escala piloto, foi conduzida por teste comparativo entre as amostras.
A primeira rodada de avaliacdo ocorreu 5 dias ap0s processo de secagem por
atomizacdo. Decorridos 11 dias ap0s a primeira avaliacdo sensorial, efetuou-se a
segunda rodada de avaliacdo. A terceira rodada de avaliacao foi efetuada depois de

decorridos 41 dias da primeira avaliagéo.
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O resultado foi apresentado na forma de andlise descritiva quantitativa, para
0s atributos aparéncia, odor e sabor, representados em escala de 0 a 5. O grupo
avaliador foi composto por cinco (05) avaliadores treinados, especialistas e
flavoristas, aptos para desenvolver e avaliar produtos para o mercado consumidor.

A amostra industrial MOD_175 foi comparada com a amostra padrdo e o
resultado foi expresso como liberada ou rejeitada, para seguir o processo industrial.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Tradicionalmente, o aroma de alho em p6 € obtido com a utilizacdo de
materiais de parede Dextrina e Amidomax 2500, sem a utlizagdo de agente
emulsificante. Apds analise de varios trabalhos, dos quais muitos listados na revisao
de literatura apresentada neste documento, optou-se por testar a formulacdo
contendo dextrina, sacarose e gelatina, aplicando-se como emulsificante uma
mistura de lecitina de girassol e polissorbato 80.

A escolha deste conjunto de materiais foi em virtude das caracteristicas fisico-
quimicas de cada componente. A lecitina de girassol é um emulsificante natural
utilizado em alimentos e devido seu carater anfifilico funciona bem como agente
emulsificante e dispersante. O polissorbato 80 por sua vez com carater hidrofilico,
possui habilidade para formar micelas em agua. A juncéo destes dois emulsificantes
proporciona valor de EHL adequado para formacdo de emulsfes de 6leo em agua.

A dextrina foi mantida em virtude de seu baixo custo, disponibilidade, baixo
peso molecular e boa solubilidade em agua. As formulagBes com dextrina podem ser
preparadas com elevada concentracdo de solidos quando comparado com amidos
ndo modificados. As dextrinas secam mais rapido e formam camadas mais
espessas.

A sacarose é um dissacarideo que pode ser utilizado para encapsular aromas
e Oleos, quando este é combinado com outros agentes encapsulantes como a
gelatina.

A gelatina é uma proteina, de carater anfétero, que prové boa propriedade
emulsificante e tem sido muito utilizada para encapsulamento com resultados muito
satisfatorios.

Além da escolha detalhada dos materiais e suas concentracdes efetuou-se
testes com alteragdo da temperatura de secagem. A temperatura de secagem foi
reduzida devido as caracteristicas de volatilidade dos componentes aromaticos
presentes no Oleo de alho, e decidiu-se testar se esta reducéo proporcionaria melhor

retencdo do material aromético.
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5.1.Viscosidade da emulsdo

A Tabela 6 apresenta os resultados de viscosidade e solidos totais obtidos
nas amostras de emulséo preparadas em escala laboratorial, com formula padréo e
MQOD.

Tabela 5. Resultados de analise de viscosidade e soélidos totais obtidos das amostras de emulsdo
com férmula padrao e modificada preparadas em escala laboratorial.

Viscosidade (cp) Sdélidos totais (%) Dados
Padrao 2073 £95 41,8 T:28 °C; 20 rpm
MOD 441 +41 41,6 T:29 °C; 20 rpm

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

A viscosidade da emulsdo é um dos fatores que afetam a encapsulacéo por
spray drying. A amostra MOD apresentou melhor resultado quando comparado ao
padrao e se aproximou do valor indicado por Shahidi e Han (1993), que
recomendam concentracdo de sélidos acima de 45 % mas de forma a manter baixa
a viscosidade da emulsdo (menor que 500 cp).

Os resultados obtidos demonstram que o propdsito de manter o teor de
sélidos na faixa de 40 a 50 % foi mantido enquanto a modificacdo dos componentes
de parede repercutiu na reducdo de 65 % no valor de viscosidade.

Aumentar a concentracao inicial de sélidos na emulsédo do produto, mantendo
a viscosidade dentro dos limites de capacidade de bombeamento e atomizacéo,
pode aumentar a velocidade de secagem e diminuir 0s custos com consumo de
energia nesse processo em virtude da reducéo do tempo de secagem (MASTERS,
1985).

Esta alta concentracdo de solidos na emulséo (acima de 40%) permite que a
membrana semipermeavel se forme mais rapidamente na superficie da gota, e com
umidade a partir de 10% as moléculas dos aromaticos ndo se difundem através da
pelicula, o que favorece a retencdo destes compostos. Estudos mostram que ha
uma concentragdo Otima de sélidos na alimentacdo do secador sendo Unica para
cada material encapsulante (REINECCIUS, 2004; REINECCIUS e COULTER,
1969).

A reducao de viscosidade da emulsdo modificada é atribuida a utilizagdo dos

agentes emulsificantes e da eliminacdo do componente Amidomax 2500, que
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apresenta menor grau de modificagdo em relacdo a dextrina e com isto maior forca
de tensao no filme formado.

A viscosidade abaixo de 500 cp permite melhor bombeamento da emulsdo
com melhor atomizac&do e secagem mais rapida das particulas, o que reduz a perda
de material aromatico e evita a formacdo de anel aderido as paredes do secador e
consequente perda de rendimento. Valores semelhantes de viscosidade foram
relatados por (MASTERS, 1985; SHAHIDI e HAN, 1993; CHUMPITAZ, 1995;
SOOTTITANTAWAT et al., 2003).

A Tabela 6 apresenta os resultados de viscosidade obtidos nas amostras de
emulséo preparadas em escala industrial das férmulas padrao e modificada.

Tabela 6. Resultados de analise de viscosidade obtidos das amostras de emulsdo com formula
padrdo e modificada preparadas em escala industrial.

Viscosidade (cp) Dados
Padrao 3520 95 T:31°C; 10 rpm
MOD 464 +41 T:30 °C; 50 rpm

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

Para os resultados apresentados na Tabela 6 utilizaram-se velocidades de
rotacdo diferentes para as analises com objetivo de manter a leitura no dial do
equipamento o mais alto possivel e devido a grande diferenca de viscosidade das
amostras esta velocidade apresentou significativa diferenca.

Na leitura das medidas de viscosidade, o critério para aceitacao das leituras
no dial é para leituras compreendidas entre a faixa de 10% e 100% de torque, sendo
a conformidade com exatiddo Brookfield de (x) 1% em qualquer faixa resultante da
combinacgado sensor de cisalhamento/velocidade. Quanto mais alta a leitura no dial,
menor a porcentagem de erro na viscosidade calculada (BRASEQ, 2000).

Os valores de viscosidade diferem estatisticamente ao nivel de significancia
de 5 %.
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As Figuras 16 “A” e “B” representam o aspecto visual da superficie da
emulsdo preparada com férmula padrdo em escala industrial.

Percebe-se na Figura 16 “A” presenga de halos, manchas de 6leo sobre a
superficie da emulsdo, indicadas pelas setas, formadas pela fracdo de 6leo de alho
gue nédo foi emulsionado. A Figura 16 “B” apresenta superficie da emulsdo com

evidente e acentuada separacdo de fases. Esta separacdo se atribui a falta de

material de parede com propriedades emulsificantes.

Figura 16. Registro fotografico comparativo da superficie da emulsédo preparada com féormula padréo
(A e B) e emulsdo com formula modificada (C) no tanque de preparacdo em escala industrial.
Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

A emulsédo preparada com a formula MOD, Figura 16 “C”, apresentou aspecto
homogéneo, liso e sem formacédo de halos na superficie. Esta auséncia de formacéao
dos halos visuais é indicacdo de que as goticulas de Oleo estdao melhor
emulsionadas. Este aspecto visual indica Otima interacdo entre todos o0s

constituintes da formulacéo.
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Estas figuras retratam a importancia do balanc¢o hidrofilico/ lipofilico e que a
escolha do material de parede e emulsificantes foi adequada para perfeita interacéo
com o material de nacleo, com consequente aumento da eficiéncia de encapsulacéo.

As imagens obtidas no microscopio Otico para as formulacdes padrdo e
modificada, Figuras 17 “A” e “B”, respectivamente, ajudam a demonstrar a
importancia da selecdo adequada dos materiais. A Figura 17 “A” mostra uma
interface entre as gotas de 6leo de alho e o material de parede com pouca definicao.

Por outro lado a figura 17 “B” mostra as gotas de 6leo de alho muito bem definidas e

distribuidas no material de parede.

Figura 17. Registro fotogréafico comparativo da diferenca de definicdo de gotas formadas na emulsdo
preparada com férmula padrdo (A) e emulsdo com férmula modificada (B) em escala industrial
(400X).

Fonte dados de pesquisa, 2012.

Esta percepcao e melhor estabilidade da emulsdo sem formacao de halos na
superficie da emulsdo obtida e a melhor definicdo das gotas formadas na emulsao
preparada com formula MOD, corrobora com Jafari et al. (2008) que informa que a
retencdo de nucleo encapsulado € influenciada por sua funcédo quimica, solubilidade,

polaridade e volatilidade, frente ao material de parede.
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5.2.Densidade da emulsao

A determinacdo da densidade das emulsfes foi realizada nas amostras de
escala piloto, para férmula padrao e formula MOD.

Nao houve diferenca de valores ao nivel de significancia de 5 % entre as
amostras, como demonstrado na Tabela 8. Esta semelhanca de valores ja era
esperada uma vez que, em ambas as formulacdes, os componentes &gua e

dextrina estdo em maior concentracdo, em torno de 94 % do peso total da emulséo.

Tabela 7. Resultados da analise de densidade obtidos na emuls&o preparada com formula padréo e
emulséo preparada com férmula modificada.

Temperatura (°C) Densidade (g/mL)
Padrao 28 1,1567 0,02
MOD 29 1,1651 0,01

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

5.3.Umidade e peso especifico do aroma em pé

A umidade e peso especifico ndo foram determinados nas amostras de aroma
em pod obtido em escala piloto, devido a variagdo na forma de atomizacdo. Em
escala piloto a atomizacao foi efetuada com bico fixo em fluxo contracorrente e na
escala industrial a atomizacao é efetuada com disco rotor em fluxo co-corrente.

Desta forma, optou-se pela determinacdo da umidade e peso especifico
somente nas amostras de aroma de alho em p6 obtidas somente em escala
industrial por ser possivel assim representar e reproduzir de forma fiel o processo de

producao.
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Os resultados apresentados na Tabela 9 mostram que a reducdo na
temperatura do processo de secagem possibilita alteracdo nos valores de umidade
residual e peso especifico do produto final. Os valores obtidos ndo apresentam

diferenca estatistica ao nivel de significancia de 5 %.

Tabela 8. Resultados do teor de umidade e peso especifico das amostras do aroma de alho em p6
obtidas com férmula padrdao e modificada em escala industrial.

Umidade KF (g/100g) Peso especifico (g/mL)
Padréo 1,85 0,60 0,82 +0,02
MOD_175 2,12 +0,88 0,86 +0,03

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

A umidade residual em torno de 2 % né&o interfere na qualidade do produto e
esta conforme especificacdo definida pela empresa (max 5 %). A umidade residual
mais alta proporciona melhor rendimento em peso e menor exposi¢cdo do material
aromatico a temperatura elevada e assim os componentes volateis sdo menos
afetados, pois a caloria disponivel é utilizada na evaporacao da umidade e nao eleva
a temperatura interna da capsula. Esta umidade tem limite (£ 7 %) pois nesta
condicdo a difusividade dos componentes organicos no material de parede € muito
inferior a difusividade da agua e assim a movimentacdo das moléculas dos
componentes aromaticos pelo material de parede fica praticamente nula, impedindo
estes componentes de atingirem a superficie da cipsula e evaporar (REINECCIUS,
2004).

O pequeno incremento no peso especifico (4,8 %), obtido na amostra
MOD_175 colabora na eficiéncia do ciclone de separacdo e com isto se obtém
melhora no rendimento de processo, ou seja, a perda de produto por arraste diminui.

Outra observacdo importante que pode ser feita neste ponto refere-se ao
efeito ballooning (apresentado na Figura 9 do item 2.11), ou seja, quando se formam
0s vacuolos durante a secagem e com isto se reduz a densidade das céapsulas
formadas e consequentemente o peso especifico do produto. Sendo assim, pode-se
dizer que a reducdo das temperaturas adotadas para o processo da formula

modificada, mostrou-se adequada.
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5.4.Resultados do teor de 6leo volatil

A Figura 18 mostra os resultados do teor de 0leo volatil obtidos na amostra
padrdao, MOD_180 e MOD_140.

33

— N
- w N (&) w

Teor de 6leo volatil (ml /100 g)

o
o

Padrao MOD_180 MOD_140

Figura 18. Resultado do teor de 6leo volatil das amostras de aroma de alho em p6 obtidas com
férmula padréo e modificada (MOD_180 e MOD_140) em escala piloto.

Fonte: Dados da pesquisa, 2011.

Observa-se que entre as amostras MOD_180 e MOD_140 o teor de dleo
volatil apresenta-se muito préximo, mesmo quando a temperatura do ar de entrada €
variada em 40 °C. Estes resultados sugerem que a formulacdo modificada tem um
bom equilibrio e favorece a retengéo do material aromatico.

A funcdo quimica do nucleo, sua solubilidade, sua polaridade e volatilidade,
frente ao material de parede influenciam sua retengcéo na capsula formada (JAFARI
et al. 2008).

O resultado para amostra MOD_180, em relacdo ao padrédo € 37 % superior.
Nesta amostra a variagdo € somente funcdo da formulacdo; as condi¢cbes de
processo para obtencdo do aroma em p6 foram mantidas inalteradas para ambas as
amostras.

J& o resultado obtido para amostra MOD_140, em relagdo ao padréo é 23 %
superior. O objetivo deste ensaio foi a reducdo da temperatura de entrada no
processo da amostra modificada e verificar como isto afetaria a retencdo de 0leo
volatil. O resultado obtido apontou para uma melhora, porém menos acentuada,
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evidenciando que a temperatura ndo deve ser utilizada no seu limite inferior. Estes
dados corroboram com as informagdes encontradas em Masters (1985) e Reineccius
(1994), que indicam a utilizacdo de temperatura tdo alta quanto possivel, sem afetar
a qualidade da capsula formada, para retencéo de volateis.

Na Figura 19 observa-se o resultado do teor de 6leo volatil da amostra padréo
e MOD_175, em escala industrial. Embora o valor médio obtido para amostra
modificada MOD_175 em relacdo ao padrdo ser 17,5 % superior os valores nao
diferem estatisticamente ao nivel de significancia de 5 %, porém o desvio padréo da
amostra MOD_175 é 50 % menor daquele da amostra padrdo o que indica amostra

mais homogénea.
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Figura 19. Resultado do teor de 6leo volatil das amostras de aroma de alho em p6 obtidas com
férmula padrao e modificada (MOD_175) em escala industrial.

Fonte: Dados da pesquisa, 2011.

O resultado demonstra que a modificagdo do material encapsulante utilizado
aliado ao diferencial de temperaturas do ar de entrada e saida da camara de
secagem, cujo valor foi reduzido em 5 °C, em relacdo ao processo padrao, é capaz
de manter o teor médio de 6leo volatil acima do resultado padréao.

Portanto, a sinergia entre material de ndcleo e material de parede
proporcionou obtencdo de emulsdo com melhor estabilidade, que aliada a reducao
da temperatura do processo de secagem proporcionou melhor homogeneidade entre
as amostras.

A diferenca de valor no processo industrial em relacdo ao piloto pode-se

atribuir também ao modo de atomizag&o da emulsdo. Em escala piloto as amostras
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foram atomizadas com bico em fluxo de ar contra corrente, e em escala industrial as
amostras foram atomizadas com disco rotor em fluxo de ar co-corrente, que é mais
adequado para processos onde se tem produtos com sensibilidade térmica e

altamente volateis, pois ficam menos tempo expostos a altas temperaturas.

5.5.Caracterizacao quimica

A Tabela 10 apresenta os resultados da analise de headspace para as
amostras de aroma de alho em pd padrdo e modificado MOD_180, ambas com
temperatura do ar de entrada e saida no processo spray drying piloto ajustadas em
180 °C e 80 °C respectivamente.

Tabela 9. Caracterizagdo quimica das amostras de aroma de alho em pé com férmula padréo e
modificada (MOD_180) obtidos em escala piloto.

Formula TRY  Identificacéo CAS") Padrdo MOD_180
C4HsS 2,27  Alil sulfeto de metila 010152-76-8 5,78 6,96
CoHeS> 3,67 Disulfeto de dimetila 000624-92-0 4,69 4,83
CeH10S 5,30 Sulfeto alilico 000592-88-1 11,98 12,46
C4HgS> 9,40 Dissulfeto de dietileno  000505-29-3 12,38 14,66
CoHeS3 12,80 Trisulfureto dimetil 003658-80-8 2,27 2,84
CeH10S, 16,30 Dissulfeto de alil 002179-57-9 30,65 30,08
C4HsS3 19,70 Alil trisulfureto metil 034135-85-8 7,25 7,15
CeH10S3 25,65 Trisulfureto dialil 002050-87-5 12,78 11,06

Total (% area) 87,78 90,04

(1)Tempo de retencdo (min).
Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

Os resultados da Tabela 10 apontam maior percentual (%) de area para
amostra modificada MOD_180 (90,04 %) em relacdo ao padrdao (87,78 %). Este
pequeno ganho de area (2,26 %), indica melhor retencdo dos volateis na amostra
MOD_180 e colabora na consolidacdo dos resultados anteriores de 6leo volétil e

paridade sensorial entre as amostras apos 41 dias.

*CAS — Chemical Abstract Service, uma divisdo da American Chemical Sociey, é a fonte mais confiavel e abrangente de
informag@es quimicas (CAS, 2011).
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O perfil das duas amostras indica uma melhor retencdo de componentes
mais volateis, com menor tempo de reten¢do, ha amostra MOD_180.

Estes resultados corroboram com as informacdes obtidas de Chumpitaz
(1995), Masters (1985) e Jafari et al. (2008) de que a emulsdo mais equilibrada
quimicamente, com concentracdo de solidos e viscosidade adequada favorece a
retencdo dos componentes volateis.

Para a amostra modificada MOD_140 os resultados estdo exibidos na Tabela
11. Os resultados apontam que ao submetermos as particulas de emulsdo
atomizadas a temperaturas menores no ar de entrada reduzimos também a
intensidade de conversao dos componentes mais pesados para 0s mais leves. As
amostras padrdo e modificada MOD_140 foram submetidas a temperatura do ar de
entrada 180 °C e 140 °C com temperatura do ar de saida 85 °C e 75 °C
respectivamente, em escala piloto.

Tabela 10. Caracterizacdo quimica das amostras de aroma de alho em p6é com férmula padréo e
modificada (MOD_140) obtidos em escala piloto.

TR Identificacao Padréo MOD_140
2,17 Alil sulfeto de metila 22,73 17,27
3,49 Disulfeto de dimetila 6,50 3,15
5,06 Sulfeto alilico 21,84 21,17
9,40 Dissulfeto de dietileno 12,68 11,90
12,26 Trisulfureto dimetil 0,95 0,91
15,79 Dissulfeto de alil 22,11 29,24
19,70 Alil trisulfureto metil 4,63 6,15
25,00 Trisulfureto dialil 6,60 8,39
Total (% area) 98,04 98,18

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

Os resultados mostram similaridade na area total dos picos das amostras,
com diferenca de 0,14 % em favor da amostra MOD_140. A amostra MOD_140
apresenta areas menores para TR (tempo de retencao) abaixo de 9,40 minutos. Isto
significa menor concentragdo de componentes com menor peso molecular, ou seja,
mais volateis. Em contrapartida, apresenta maior concentragdo para componentes
com maior peso molecular, menos volateis. Estes resultados evidenciam que a
reducdo da temperatura de processo reduz a velocidade de degradacdo dos
componentes menos volateis presentes no 6leo de alho em componentes mais

volateis e responsaveis pelo forte odor caracteristico do alho.
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Este resultado corrobora com a observagéo nos estudos conduzidos por Chi-
Tang Ho et al. (1995), que demonstram a contribuicdo dos componentes precursores
nao volateis do alho, para formacdo dos componentes de menor peso molecular e
mais volateis, quando este é submetido a aquecimento com agua em ebulicdo e na
interacdo térmica, em temperaturas de 180 °C, com D-glicose ou 2,4 decadienal .

Na Tabela 12 estdo apresentados os resultados da caracterizagdo quimica
por headspace das amostras padrédo e MOD_175. A amostra padrao foi obtida com
temperatura do ar de entrada no processo spray drying 180°C e saida 80°C. A
amostra modificada MOD_175 foi obtida com temperatura do ar de entrada no
processo spray drying 175°C e saida 75°C. Ambas as amostras foram obtidas em

escala industrial.

Tabela 11. Caracterizagdo quimica das amostras de aroma de alho em p6 com férmula padréo e
modificada (MOD_175) obtidos em escala industrial.

TR Identificacao Padréo MOD_175
2,17 Alil sulfeto de metila 7,04 6,15
3,49 Disulfeto de dimetila 1,88 1,27
5,06 Sulfeto alilico 17,32 17,06
9,40 Dissulfeto de dietileno 17,20 14,5
12,26 Trisulfureto dimetil 1,89 1,96
15,79 Dissulfeto de alil 38,77 40,02
19,7 Alil trisulfureto metil 6,38 7,52
25,00 Trisulfureto dialil 8,48 10,29

T(?tal (% 98,96 98,77
area)

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

A amostra modificada MOD_175, apresenta uma pequena variacdo da area
total em relacdo a amostra padrdo, porém se manteve a menor conversdo dos
componentes com maior peso molecular, menos volateis, em componentes com
menor peso molecular, ou seja mais volateis e que provocam ou causam a maior
percepcdo do odor caracteristico do alho. Os resultados obtidos neste ensaio
mantiveram a mesma linha obtida para MOD_140, menor degradacdo dos
componentes do Oleo de alho de maior peso molecular. Entende-se que ambas as
amostras apresentam o mesmo perfil quimico.

E desejavel a utilizacdo da temperatura de entrada mais alta possivel para

promover a rapida formacéo da membrana semipermeavel na superficie da particula
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atomizada, sem comprometer a qualidade do material de nucleo. Materiais que
sofrem degradagdo térmica requerem temperaturas menores (MASTERS, 1985;
REINECCIUS, 2004; BANGS e REINECCIUS,1981).

5.6.Resultados da analise sensorial das amostras em po.

A amostra modificada MOD_180 e a amostra padrao produzidas em escala
piloto foram avaliadas e os resultados estdo apresentados na Figura 20.

A Figura 20 “A” apresenta o resultado da avaliacdo sensorial inicial da
amostra modificada MOD_180 versus o padrdo, e identificou-se a grande
similaridade entre as duas amostras. A pequena diferenca de intensidade no sabor
se atribui a mudancas do material de parede, gelatina e sacarose, com inclusdo de
emulsificantes lecitina de girassol e polissorbato 80, materiais que tem melhor
afinidade com o 6leo de alho e com isto reduzir o impacto sensorial inicial, porém no

impacto sensorial final o resultado é idéntico.

Aparéncia

sabor ador sabo

A (inicial) B (11 dias)

= Padrio

—OD.

C (41 dias)

Figura 20. Resultado da andlise sensorial das amostras padrdo e modificada (MOD_180°C) obtidas
em escala piloto.
Fonte: Dados de pesquisa, 2011.
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A segunda rodada de avaliagdo sensorial ocorreu apés 11 dias da primeira
avaliacdo e é apresentada na Figura 20 “B”. Observa-se que nao houve diferenca
em relacdo a primeira rodada o que indica a estabilidade da amostra modificada
MOD_180 frente ao padrao.

Depois de decorridos 41 dias da primeira avaliacdo efetuou-se a terceira
rodada de avaliacdo sensorial, apresentada na Figura 20 “C”. A similaridade entre as
amostras foi muito significativa e julgou-se que ambas apresentavam 0 mesmo
direcionamento. Nesta etapa pode se considerar que a amostra modificada
MOD_180 apresenta melhor estabilidade se comparada com o padréo, ambas se
igualaram no julgamento, ou seja, a diferenca inicial das duas primeiras rodadas de
analise sensorial deixou de ser perceptiva sensorialmente.

A amostra modificada MOD_140 n&do foi avaliada sensorialmente. Esta
decisao foi tomada devida a amostra ndo apresentar resultado do teor de 6leo volatil
melhor quando comparado a MOD_180 e por apresentar resultado de
caracterizacdo quimica muito divergente da amostra MOD_180 (item 5.5).

A amostra MOD_175 foi avaliada pelo grupo de flavoristas envolvidos para
comprovacao de paridade entre amostra industrial padrdo e MOD_175. Nesta etapa
a amostra industrial MOD_175 foi avaliada segundo os critérios aparéncia, odor e
sabor, e qualificada em aprovada ou ndo quando comparada ao padrdo. A variacado
de depressdo na camara de secagem nao influenciou na liberacdo sensorial da
amostra. As amostras foram aprovadas e o produto liberado para seguir 0 processo

normal de finalizagéo e entrega ao mercado consumidor.
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5.7.Resultado do processo industrial

A Tabela 13 apresenta, de forma geral e condensada, o0 comparativo entre os
parametros de processo e dados obtidos em producéo industrial da féormula padrao e
modificada MOD_175. O valor meédio foi determinado apds coleta de dados referente

a cinco amostras.

Tabela 12. Comparativo dos pardmetros de processo utilizados para obtencdo da amostra padréo e

modificada (MOD_175) em escala industrial.

Parametro Padrao MOD_175
Temperatura ar de entrada (°C) 180 - 185 175-180
Temperatura ar de saida (°C) 80 - 85 75-80
Depressdo Camara Atomizacao (mmCA) 30-40 30-40
Eficiéncia energética (%) 60,60 62,50

Taxa Alimentagao (kg/h)

187,21 £18,32

200,29 +18,90

Taxa Evaporacéao (kg/h) 98,17 £9,61 105,13 £9,92
Taxa Producao (kg/h) 87,77 9,21 94,76 18,40
Rendimento (%) 98,53 +0,02 99,63 +0,01

Fonte: Dados de pesquisa, 2011.

A temperatura do ar de entrada e saida foi reduzida com intuito de amenizar a
influéncia da temperatura na conversdo dos componentes menos volateis em
componentes mais volateis, conforme foi identificado na caracterizacdo da amostra
de aroma de alho em pé MOD_140 e confirmado em MOD_175. A temperatura do ar
de saida foi também ajustada para garantir umidade residual adequada a
especificacado do produto.

A manutencdo do AT entre a temperatura do ar de entrada e de saida do
processo e a redugao do AT entre a temperatura do ar de entrada no processo e o ar
ambiente proporcionou melhor eficiéncia energética ao processo. Esta reducédo da
temperatura do ar de entrada néo resultou em perda de producao e isto se deve a
menor viscosidade da formula modificada que pode ser melhor atomizada

aumentando a velocidade de secagem das particulas.
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Esta velocidade maior de secagem impacta diretamente na retencdo dos
componentes organicos volateis que tem sua difusividade no interior da capsula
drasticamente reduzida, quando comparada a agua.

As taxas de alimentacdo, producdo e evaporacdo também foram melhores
devido ao exposto acima. Estas s&o influenciadas diretamente pelas condi¢cdes de
umidade do ar de processo, temperatura de entrada e saida do ar, viscosidade da
emulsdo e tamanho de particula atomizada. A analise estatistica indicou que os

valores nao diferem estatisticamente ao nivel de significancia de 5 %.
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CONCLUSOES

A utilizagcdo de emulsificantes lecitina de girassol e polissorbato 80 com fragao
para obtencdo de EHL tedrico de 9,5, aliado a escolha do material de parede,
encapsulante, dextrina, sacarose e gelatina melhorou a estabilidade da emulséo
sem prejudicar a retencdo de material volatil.

A viscosidade da emulsédo produzida com os materiais selecionados e nas
fracOes aplicadas foi adequada para producédo de aromas em po via spray drying.

A reducdo de 5 °C da temperatura de processo em escala industrial
proporcionou reducdo no consumo energético e a sinergia desta reducdo com a
melhor condicdo de atomizacéo devido a menor viscosidade proporciona a obtencao
de produto com maior peso especifico e melhor rendimento do processo. A
temperatura de processo incide diretamente na qualidade do produto.

Os resultados alcancados demonstram a importancia da escolha dos
materiais adequados, relagdo adequada entre o0s constituintes da formulacao,
viscosidade da emulsdo, adequada emulsificacdo do 6leo, determinacéo de faixa de
temperatura mais adequada ao processo spray drying, ou seja, a sinergia de todos
os fatores é que levaram ao resultado obtido.

A formulagdo com blendas de materiais utilizados neste estudo demonstrou
ser uma boa alternativa para encapsular 6leo aromatico por processo spray drying.

A técnica de encapsulamento de aromas via spray drying depende de muitas
variaveis, requer dedicacédo, observacao, esforco na quebra de paradigmas, ousadia

e muito estudo.



67

6. SUGESTOES E PERSPECTIVAS

Estender a aplicacdo dos conceitos expostos nesta dissertacdo a outros
produtos arométicos produzidos na empresa;

Utilizar maltodextrina com DE20 (dextrose equivalente) no lugar de dextrina;

Conduzir estudo de shelf life por tempo superior ao realizado neste trabalho;

Avaliar diferentes proporcdes de material de nacleo e material de parede,
utilizado na amostra modificada;

Avaliar o tamanho das gotas da emulsao obtida;

Avaliar a quantidade de 6leo na superficie da particula e 6leo total;

Analisar o teor de 6leo volatil na emulséo e no produto em p6 obtido;

Produzir aroma de alho em equipamento dotado de sistema de
desumidificador de ar para avaliar a influéncia da menor umidade absoluta do ar de
entrada na retencdo dos componentes volateis do aroma de alho. Testes
preliminares com equipamento spray dryer dotado de sistema Cargocaire para
desumidificacdo do ar de processo possibilita elevar em 30 % a capacidade de
producdo do equipamento spray dryer. Isto significa formacdo da membrana
semipermeavel da particula atomizada mais rapidamente. Este incremento na
capacidade de evaporacdo proporciona a possibilidade de reducédo de temperatura
do processo, 0 que é favoravel aos produtos sensiveis a alta temperatura, sem

perder a capacidade produtiva do equipamento.
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