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RESUMO

O doce de leite & um produto tipicamente latino-americano, sendo o
Brasil e a Argentina os maiores produtores, e paises como a ltalia, Espanha,
Mexico, Uruguai e Chile, grandes consumidores. O mercado para a industria de
doce de leite no Brasil & promissor, havendo também um crescente interesse na
exploragao do mercado externo, aumentando a necessidade de estudo de suas
caracteristicas quimicas e fisicas, além de aplicagao de processos tecnoldgicos
mais eficientes na sua fabricagdo, o que fornecerd a padronizagio dos parametros
de cor, textura, brilho, etc. Com base nisso, a finalidade desse trabalho foi produzir
doce de leite a partir de leite em pd, em formulagdes concentradas, avaliando-se a
influéncia da concentragéo, tempo e temperatura nas propriedades sensoriais € no
desenvolvimenio da cor e da textura do produto processadc em autoclave € em
processo continuo. Além de comparar sensorialmente os produtos deste trabalho
com produtos comerciais brasileiros e argentinos, procurou-se verificar a
possibilidade de substituigdo de sdlidos de leite por concenirade protéico de soro
mantendo semelhantes as caracteristicas do doce de leite. Os ensaios em
autoclave foram realizados utilizando o delineamento central composto rotacional
com (5) cinco niveis para variaveis independentes, sendo estas: concentragio de
sélidos (%), tempo (minutos) e temperatura (° C). As formulagbes variaram de
55 - 75% de sdlidos e as faixas de tempo e temperatura foram de 10 - 35 minutos
e 110 - 1307 C, respectivamente. Os resultados mostraram que para a cor, as
varigveis 'dependentes (respostas) mais significativas foram a luminosidade e
resposta sensorial, e os efeitos tempo e températura foram os mais importantes. .
Um doce com cor proxima ao produto comercial de boa aceitagdo no mercado
pode ser obtido nos 5 (cinco) niveis de concentragio estudados porém, a partir
de 65% pode-se ftrabalhar em um menor tempo (8 — 14 minutos) e
temperatura de 120° C. Para a textura, as respostas dureza e adesividade

foram as mais caracteristicas. Neste estudo, diferentemente da cor, baixas
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concentragdes ndo resuitaram em um produto proximo ao padréo. Acima de 65%
de sdiidos e temperatura superior a 120° C obtém-se um produto semelhante ac
comercial, podendo-se trabalhar em baixc tempo. A comparagdo de amostras
brasileiras e argentinas de doce de leite mostrou que a cor, firmeza e sabor s&o os
pontos mais importantes para definir a preferéncia. Em geral, as amostras
brasileiras foram menos escuras € com sabor € aroma menos pronunciados de
caramelo e baunilha. A substituigdo parcial de leite por concentrado protéico de
soro permitiu a produgdo de um doce, mantendo-se as caracteristicas de cor e
textura proximas ao produto tradicional e com 30% de substituicdo, obteve-se o
melhor resultado.
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ABSTRACT

Caramellized sweetened condensed milk is a typical latin-american
product. Brasil and Argentina are its biggest producers, and some countries like
ftaly, Spain, Mexico, Uruguay and Chile are great consumers. Caramellized
sweetened condensed milk market in Brazil is very promising, and there is also a
growing interest in exploring intemational market. So, it is necessary to study
caramellized sweetened condensed milk’s physical and chemical characteristics,
and also to apply more effective technological processes, which will provide
standardization of the parameters color, texture, brightness, etc. Based on these
facts, this work has the target of producing caramellized sweetened condensed
milk from dried power milk, in concentrate formulations, evaluating concentration,
time and temperatures effects in its sensorial and texture as well as its implications
on the developing of the product's color, both in continuous process and in
autoclave. Besides comparing sensorialy these work's products with brasilian and
argentinean ones, we fried to verify the possibility of replacing milk solids by whey
protein concentrate, keeping similar the caramellized sweetened condensed milk
characteristics. The autociave experimenis were made using central composite
design within five levels. The independent variables were: solids concentration (%),
time (minutes) and temperature (° C). The formulations changed from 55% to 75%
solids, and time and temperature bands were from 10 to 35 minutes and from 110°
C to 130° C, respectively. The results showed that to color, the most significative
dependent variables were luminosity and sensorial answer, and the effects time
and temperature, were the most important. In order to obtain caramellized
sweetened condensed milk wich color is next to comercial product’s color with
good reputation in the market we can work the 5 (five) levels of concentration
studied, but, from 65% we can work in smaller times (8 — 14 minutes), and at
temperature of 120°C. To texture, the answers hardness and adesivity
were the most characteristics. In opposite to what happened with the variabie



ABSTRACT

color, low concentrations didn’t result in a product near to standard. Above 65%
solids and 120° C we can obtain a product similar to comercial one, even working
at low time. Comparing brazilian and argetinean samples showed that the most
important points of preference are color, flavour and solidity, and that brazilian
samples are not so dark and have |less caramel and vanilla flavour. It is possible 1o
produce caramellized sweetened condensed milk exchanging a portion of milk by
whey protein concentrate, keeping the characteristics color and texture simitar to
original product. The best result was obtained at a level of 30% exchange.

XXvi



infroduc¢ao

1. INTRODUCAO

O doce de leite ocupa um lugar de destaque na produgdo dos
derivados i4cteos na regiéo centro-sul do Brasil (GRANDI, 1985). E um produto
tipicamente latino-americano, sendo o Brasil ¢ a Argentina os maiores produtores
e paises como a Itélia, Espanha, México, Uruguai e Chile grandes consumidores
{(MOURO & HOUGH, 1985).

Por ser um produto de sabor agradavel e alto valor nutritivo, é
utilizado como matéria-prima na industria confeiteira e também consumido
domesticamente, puro ou combinado com paes, biscoitos, queijos, etc. (GRANDI,
1986).

O mercado para a industria de doce de leite no Brasil & promissor,
havendo também um crescente interesse na exploracdo do mercado externo como
Europa e Estados Unidos. Este fato aumenta a necessidade de estudo de suas
caracteristicas quimicas e fisicas (PAULETTI ef a/, 1992), além de aplicagéo de
processos tecnolégicos mais eficientes na sua fabricagdo o gue fornecera a
padronizagdo da cor, textura, brilho, etc., uma vez que ne Brasil, ainda se tem uma
grande quantidade de produtos que empregam processos de fabricacdo quase
artesanais. Nestas indUstrias, a eficiéncia dos equipamentos € muito pequena, o
que acarreta um grande consumo de energia e controles precarios durante o

processamento, como consequente falta de padronizagéo dos produtos finais.

isto é facimente verificado pela variedade das caracteristicas de
doce de diferentes procedéncias ou de um mesmo fabricante (MARTINS &
LOPES, 1980). Talvez, esta falta de padronizagdo e o0 pequeno grau de
industrializac&o podem ser os fatores determinantes da importancia comercial do

doce de leite no plano internacional (GRANDI, 1885).

Porém, observa-se que a fabricagdo tem sofrido modificactes tais

como: utilizacéo do sistema a vacuo, aumento de teor de sdlidos na mistura inicial,
1
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variagbes nas seqléncias e quantidades de ingredientes adicionados ao tacho de
cocgdo. A Argentina (maior produtor e exportador) apresenta consumo per capita
de 2 kg/ano e 3% da producéo total de leite (HEIMLICH et a/, 1994) e adota ha
algum tempo o sistema continuo de fabricagdo com qualidade final uniforme
(SOUZA ef al, 1980). As vantagens de tal processo se resume na economia de
tempo, energia, mao de obra e controle da producéo (MARTINS & LOPES, 1880).

Como a producéo de leite em pé tem tido um aumento consideravel,
VIEIRA (1981) destaca a sua utilizacéo no doce de leite como uma alternativa de
produgdo com um produto final sem diferenca em comparacao as formulacoes
tradicionais, elaboradas com leite in natura. A substituicdo parcial dos solidos de
lette por concentrado protéico de soro tem apresentado uma vantagem econdmica
sem mudar significativamente a qualidade do produto, uma vez que 0 aumento na
producdo nacional de gueijos tem gerado um crescente volume do soro que causa
prablemas praticos e econdmicos de poluicio ambiental (MIZUBUTI, 1994).

Em relagdo a cor do produto, SILVA (1973), considera que pode
variar consideravelmente de lugar para lugar dependendo de numerosos fatores.
Deste modo, ela pode servir ndo s6 como um indicador de mudancas ocorridas
mas como um critério de qualidade.

O doce de leite, pela intensidade das reacbes de Maillard e de
caramelizacéo desenvolve cores desde creme claro até marrom muito escuro. O
produto pode ser considerado defeituoso em cor devido a um desenvolvimento
muito intenso ou muito fraco. Torna-se evidente o interesse em mensurar
objetivamente a cor desse produto (FERREIRA ef a/, 1989). Assim, a selegdo de
métodos instrumentais sensiveis para se controlar a qualidade industrial do doce
de leite se faz necessaria, bem como a relag@o entre medidas instrumentais e
sensoriais (PAULETTI et a/, 1992), uma vez que os consumidores de doce de leite

analisam mais a cor e textura do que outros parametros (HOUGH ef a/, 1991).
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A textura € uma importante caracteristica do doce de leite, uma vez
que defeitos na textura renderdc ao produto uma condicdo inaceitavel de
consumo. A caracteristica reologica do produto também € de grande valia para as
operacdes de evaporacdo. ROVEDO ef af (1991) destacam que ha pouca
informacéo na literatura sobre o comportamento reoldgico do doce de leite, e que
alguns estudos foram conduzidos com leite concentrado {30% de sdlidos),
adicionado ou ndo de agucar gerando grandes diferengas, uma vez que no doce
de leite, este teor varia de 54 a 70% de acordo com o método de preparac¢io.

Assim, & de extrema importancia ¢ estudo de novas tecnologias que
visem melhorias no processamento de doce de leite, tornando-o0 um produto que

atenda as necessidades do mercado consumidor.

O presente trabalho teve como objetivo, produzir doce de leite a
partir de leite em pd em formula¢gdes concentradas, avaliando-se a influéncia da
concentragéo, tempo e temperatura nas propriedades sensorigis € no
desenvolvimento da cor e textura do produto a partir de processo em autoclave e
continuo. Além de:

- comparar sensoriaimente os produtos obtidos neste trabalhc com produtos
comerciais brasileiros e argentinos através de testes de preferéncia e aceitagéo,
teste do ideal e Andlise Descritiva Quantitativa (ADQ),

- verificar a possibilidade de substituicdo de sdlidos de leite por concentrado
protéico de soro de modo a obter um produto com caracteristicas semelhantes ao

doce tradicional.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Producgéao de doce de leite

2.1.1. Aspectos Gerais

O doce de ieite € definido como 0 produto obtido por concentracéo e
acao do calor & pressdo normal ou reduzida do leite ou leite reconstituido, com ou
sem adigdo de outras substancias alimenticias e adicionado de sacarose que pode
ser parcialmente substituida por monossacarideos e/ou outros dissacarideos
(Portaria n® 354 de 04/09/1997 — RIISPOA — MA). Segundo a legisiagdo, o doce
de leite deve apresentar as seguintes especificacdes:

- méximo de 30 g de umidade/100 g de produto e 30 kg de sacarose/100 | de ieite,
podendo substituir até 40% por outros agucares;

- minimo de 5 g de proteina/100 g de produto e 6-9 g de matéria gorda/100 g de
produto;

- cinzas: maximo de 2g/100 g de produto.

E permitido a adicdo de cacau, chocolate, coco, améndoas,
amendoim, frutas secas, cereais misturados ou isolados em uma proporgdo entre
5-30% do produto final. O amido ou amido modificado € permitido em uma
proporgéo ndo superior a 0,5 g/100 ml de leite. Na elaboracéo do doce de leite
estdo autorizados os seguintes aditivos;

- Conservadores; acido sorbico e seus sais (600 mg/kg de produte final,
natamicina (1 mg/dm?);

- Texturizante: lactato de célcio (quantidade suficiente para o produto final — b.p.f.);
- Aromatizante: baunilha, vanilina (b.p.f.);

- Estabilizante: citrato de sddio (b.p.f.);

- Umectante: sorbitol (5 g/100 g de produto);

- Corante: caramelo (b.p.f.);
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- Espessantes (5000 mg/kg): Acido alginico e seus sais, pectina, agar, CMC,
gomas {arabica, xantana, caraia, gelana, tragacante, Konjak) gelatina e celulose
microcristaling;

- Coadjuvantes de processamento (b.p.f.): lactase, bicarbonato de sédio, hidroxido

de sodio, hidréxido de calcio e carbonato de sédio.

Em relagdo as caracteristicas organolépticas deve apresentar
aspecto proprio da classe e do tipo, com a coloragio variando de branco pérola a
amarelada ou amarela pardenta, aroma proprio ¢ sabor doce. Nao € aceito a
presenca de microorganismos patogénicos ou causadores da decomposicdo do
produto. Quanto as caracteristicas microscopicas, deve-se ter auséncia de
sujidades e substancias estranhas e presenca de elementos histologicos
caracteristicos das substancias adicionadas.

Comumente, o doce de leite € comercializado sob duas formas: em
pasta e em barras. A diferenga ocorre basicamente no teor de umidade, sendo de
20 a 30% e de 6 a 12%, respectivamente (QUAST & ZAPATA, 1975). A alta
concentra¢dc de solutos resulta num produto com atividade de &gua menor gque
0,85 o que garante um fator de preservagdo do produto (FERRAMONDO ef &/,
1984).

Quanto aos aspectos nutricionais, por ser um produto resultante da
concentrac&o do acticar com leite, apresenta um valor nutritivo consideravel,
podendo contribuir com uma importante parcela das proteinas, calorias, vitaminas
e minerais da dieta. Na Tabela 1, pode-se comparar valores nutricionais do leite in
natura com o doce de leite.
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Tabela 1 ~ Composicio nutricional do leite in natura e doce de leite.

Constituintes (g/100g) Leite in natura Doce de leite
Calorias (Kcal) 65,0 3220
Agua 87,6 26,6
Proteina 3,3 8,3
Gorduras 34 8,3
Lactose 47 10,2
Qutros aglcares 0.0 453
Calcio (mg/100 g) 120,0 280,0

{fonte: adaptado de MARTINS & LOPES, 1880).

Existe uma dificuldade para a maioria das industrias que trabalham
com doce de leite em manter estavel o proprio padrac de gqualidade e segundo
SANTOS ef al (1977), esta instabilidade é relacionada a 3 itens, que sao descritos
a seguir;

a) - instabilidade microbiolégica: refere-se ao controle de mofos e leveduras.

Deve-se incorporar um rigoroso habito de higiene em todas as fases do processo;
b) - instabilidade tecnoidgica: o fabricante deve manter as caracteristicas gerais do
controle de qualidade, evitando-se assim, grandes variagdes na formulagéo efou
processamento;

¢) - instabilidade fisica; manter a textura fina, sem arenosidade devido aos
grandes cristais de lactose. Este item &, segundc varios autores, o mais
problematico, uma vez que o doce apresenta uma solugdo supersaturada de
lactose. A concentragdo reduz cerca de 2,5 vezes o volume inicial do leite,
acrescido ainda do agticar; com isso, a relacdo final de lactose/agua ultrapassa a
faixa de saturacdo. Ou ainda devido & absorgdo de dgua pela lactose amorfa que
fornece uma concentracdo labil para a cristalizagéo (SOUZA et af, 1981).

Os mesmos autores, descrevem que a técnica de semeadura de
cristais de lactose; muito utilizada por outros segmentos da industria lactea, nao é

de facit utilizag@o na industria de doce de leite, devido a métodos de fabricagZo e

7
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equipamentos ainda rudimentares. Desta forma, utilizaram a acidificaggo com
cultura lactica com a finalidade de reducéo da lactose do leite. Variando os niveis
de acidificac@o e ¢ tempo de tratamento térmico, concluiram através de testes
sensoriais que a acidificagdo nao alterou a cristalizac@o, apenas 0 aumento do
tratamento térmico a reduziu. Porém, o aumento no tempo de armazenamento
aumentou a cristalizacdo comprovando que a estocagem € um limitante de
qualidade.

Varias outras altemativas tem sido estudadas para se diminuir ©
efeito da cristalizacao. VELASCO (1981a) utilizou a ultrafiltragdo para a retirada
parcial da lactose. SABIONI et af (1984), utilizaram a enzima BD galactosidase
obtida a partir de células de kluyveromyces Jactis, como uma alternativa
econdmica ao uso de enzimas purificadas. Trabathando com 40 mg de enzima
comercial por litro de leite, SILVA ef a/ (1984) conseguiram diminuir a cristalizagao
da lactose em doces com 90 dias de estocagem.

SANTOS et al (1977) descrevem algumas situacdes onde se pode
diminuir o problema de cristalizagéo sem a necessidade de utilizagio de técnicas
mais sofisticadas, tais como:

- Uso maior de acuicar (28%) e leite de composigédo mais adequada (baixo teor de
lactosefaito teor de proteina);

- emprego de estabilizadores de proteinas que dificultam a movimentagdo das
particulas no produto;

- estabelecer um menor tempo de prateleira;

- N30 armazenar em temperaturas abaixo de 20°C.

De uma forma simplificada, a Tabela 2 apresenta os principais defeitos no doce de
leite e suas possiveis causas (MARTINS & LOPES, 1980).
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Tabela 2 — Principais defeitos do doce de leite e possiveis causas.

Defeitos

Possiveis causas

Concentracdo em excesso

Textura irregular
Pouco britho

Cor muito escura

Cor muito clara
Sabor e aroma fermentado

Crescimente de mofo na
superficie
Aspecto talhado

Textura quebradica

Textura agucarada

Arenosidade

- falta de controle no processo de fabricacdo

- eliminagao irreguiar de vapor do interior da massa
ou mistura inadequada dos componentes

- pouca quantidade de glucose efou gordura no
produto

- uso excessivo de bicarbonato de sodio, com
reducéo exagerada da acidez ou uso de leite muito
acido

- grande quantidade de glucose

- caramelizagédo excessiva dos carboidratos

- pouco tempe de coccio
- leveduras osmofilicas

- umidade relativa do ambiente
- tipo de embalagem

- falta de corretivos
- baixa qualidade da matéria-prima

- concentragio excessiva de solidos

- embalagem permeéavel ac vapor d'agua

- umidade relativa do ambiente mencr do que a do
doce

- excesso de sacarose em relagdo ao extrato seco
do leite

- saturac&o da lactose

{fonte: adaptado de MARTINS & LOPES, 1980)

2.1.2. Matéria-prima utilizada no doce de leite

Os solidos do leite tem duas importantes fungbes na elaboragcio de
doce de leite que sdo: produgio de aroma e formacdo da textura (SOUZA et &/,
1981b).
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O leite deve ser um produto obtido da ordenha completa de um
animal sadio, apresentando-se como um liquido branco, opaco, ligeiramente doce
e odor pouco acentuado € com as seguintes caracteristicas fisicas (VEISSEYRE,
1972);

Densidade a 15° C: 1,030 a 1,034
Calor especifico: 0,93

Ponto de congelamento: -0,55°C

pH: 6,5 a 686
Acidez (°D): 16-18

indice de refracsio a 20°C: 1,35

Define-se o leite como uma emulsdo de gordura em uma solugédo
aquosa com numerosos elementos, sendo uns dissolvidos ¢ outros no estado
coloidal. Sua composigdo quimica varia em funcéo da raca, idade, alimentagéo,
periodo de lactagdo, época do ano, condigbes ambientais, etc. mas em média
apresenta (CARUSO & OLIVEIRA, 1983): gordura 3,9%; agua 87,0%; lactose
4,9%, proteina 3,5%, cinzas 0,7%.

As proteinas do ieite se dividem basicamente em duas partes que
s80. a caseina (2,7%) e as proteinas do soro (0,8%). As duas apresentam
propriedades funcionais diferenciadas (BLENFORD, 1992), como podem ser
vistas no quadro abaixo.

FUNCAQ CASEINA PROTEINAS DO SORO
Estabilidade térmica presente ausente
Estabilidade em baixo pH ausente presente
Estabilidade da emulsao presente média
Viscosidade presente baixa
Geleificacao térmica ausente presente

10
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A utillizacdo de leite em pd na producao do doce de leite & uma
alternativa bastante promissora segundo VIEIRA (1981), visto que sua tecnologia
é facilmente adaptavel as reais condi¢cbes de producgédo tais como: custo, facilidade
de estocagem da matéria-prima e presenga do produto na entressafra. Assim, nas
regibes onde ha pouca ou nenhuma produgdo de leite in natura, podera se
incentivar a produgdo local e se criar novos habitos alimentares ¢ novas

perspectivas industriais.

Para se verificar a viabilidade do leite em p6, o autor estudou a
fabricagéo de doce de leite a partir de leite em pd armazenado e reconstituido
apenas no momento da fabricacdo. Com um produto contendo de 15 a 17% de
solidos totais, obteve um doce em menor espago de tempo, porém com coloracéo
muito clara devido o pouco periodo de concentragdo. Mas, para as caracteristicas

de textura, corpo e sabor, obteve um produto idéntico ao tradicional.

SMITH (1978) destacando a utilizaggo do leite em pd na manufatura
de confeitos em geral, apresenta as mesmas vantagens, porém também salienta
que algumas desvantagens precisam ser consideradas como possibilidade de
uma ma reconstituicdo o que afetard a qualidade final e aumento no custo,
proveniente desta reconstituicdo. Mas esclarece que, para cada produto deve-se
sempre comparar as vantagens e desvantagens e decidir a forma do leite a usar.
A forma de estocagem também é& importante para néo haver um desenvolvimento
de aroma desagradavel e perda de dispersibilidade, o que limitara o valor do leite
(KINSELLA, 1984)

E muito importante que durante o processo de secagem do leite, néo
ocorra grandes modificagcdes nas propriedades fisicas das proteinas para ndo
atrapathar a dissolugéo em agua (VEISSEYRE, 1972) e nao interferir na textura e
consisténcia do produto final (WARNECKE, 1995).

11
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O melhor leite em pé utilizado, segundo Kinsella (1984), é aquele
obtido pelo processo de “spray drying”, isso porque a proteina presente

fornecera o desenvolvimento do ¢orpo, aroma e cor caracteristicos.

O Regulamento da Inspecéo industrial e Sanitaria de Produtos de
Origem Animal (RIISPOA) através da Portaria n® 369 de 04/09/1897, fixa as
caracteristicas minimas de qualidade que devera apresentar o leite em po integral
que sao:
- matéria gorda:  maior ou igual a 26%
-umidade: maximo 3,5% (um aumento para 4,0% melhora a qualidade do leite
em pd integral, vistoc que teores menores de umidade e atividade de agua
aceleram os processos oxidativos)
- acidez titulavel:  maximo 18,0 ml NaOH/10 g solidos néac gordurosos
E de acordo com a Associagc&o Brasileira das Industrias de Leite Desidratado
(ABILD), a producdo em 1999 foi de 60.000 toneladas de leite em pd desnatado e
247.000 toneladas de leite em pd integral, e até 1997, dos 400 milhdes de délares
de importac&o de produtos lacteos, 60% foi de leite em pd.

A utilizacdo dos sdlidos do leite sob outras formas também é objetivo
de estudo de varios autores. NEVES & MUNCK (1984) produziram doce de Ieite a
partir do leitelho do creme de baixa acidez, sem diferenca significativa do doce
tradicional. No estudo de vida de prateleira, a maioria das amostras atingiu 40 dias

sem apresentar cristalizacdo acentuada.

SOUZA ef al (1979) substituiram parciaimente a proteina animal por
vegetal formando um produto misto de leite e soja. As formulagdes contendo
extrato de soja tantc em pd guanto liquido e leite apresentaram uma indicagio

satisfatoria de aceitac&o e um menor tempo de concentragio com a forma em po.

O soro de leite também pode ser utilizado, conferindo caracteristicas
funcionais excelentes na producéo de doce de leite. O soro doce em pd é mais

usado que o acido e normalmente o concentrado protéico de soro apresenta boa
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solubilidade e funcionalidade numa faixa de 30 a 75% de proteina. Ainda hoje, ndo
se tem um aproveitamento maximo de soro devido o alto custo e a dificuldade de

processa-lo. Em média, o soro doce apresenta a seguinte composi¢do segundo
MIZUBUTI (1994} (Tabela 3).

Tabela 3 — Composigdo média do soro doce seco.

CARACTERISTICAS TEOR (%)
Sélidos totais ' 856-97,0
Umidade 3.0-45
Proteina iotal 12,0-15,0
Lactose 69.0-750
Gordura 08-1,0
Cinzas 73-83
Calcio 0,88
Fosforo 1,10

(fonte: MIZUBUTI, 1994)

KELLY (1986), destaca que economicamente & mais vidvel utilizar
concentrado protéico com 35% de proteinas na substituic&o parcial do leite em po

para os confeitos em geral.

Em um estudo realizado por HEIMLICH ef af (1994), a substituicdo
parcial (50%) de leite por concentrado protéico de soro a 31,50% de proteina,
resultou num doce semelhante ao tradicionzl em relagdo & espalhabilidade e
relacdo acucar - proteina, porém, os autores destacaram que para uma maior

substituicdo se faz necesséario maiores pesquisas.

Para o componente aclcar, a legislagéo limita sua porcentagem no
doce; geralmente utiliza-se de 18 a 28% na formulag&o inicial (SANTOS, 1977) e a
sacarose & a mais empregada. Este aglUcar fomece a dogura e auxilia na
estabilidade microbioldgica do produto. Por ndo ter caracteristica redutora, n&o
participa diretamente da Reagdo de Mailiard e sim apos sua hidrdlise parcial que

contribuird para o desenvolvimento caracteristico do produto (JEFFERY, 1993).
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Além disto, a sacarose também influencia a textura e o corpo do produto,
diminuindo ¢ efeito da cristalizac@o. Seu grau de pureza é de grande importancia
na qualidade do produto uma vez que as impurezas indicam um maior teor de
cinzas e consequentemente, de minerais que podem competir com o calcio
presente no leite impedindo que este se ligue com as proteinas e forme a
viscosidade caracteristica do produto (ANDERSON, 1995).

Em combinacdoc com a sacarose, pode-se adicionar até 2% de
xarope de glucose. Este componente obtido a partir da hidrdlise do amido de
milho, apresenta as vantagens de ajudar no desenvolvimento da cor, aumentar o
brilho e diminuir a formac&o de cristais devido sua maior solubilidade (DUXBURY,
1991 e HEIMLICH ef a/, 1894).

A lactose presente no doce proveniente do leite (4,5%) possui menor
solubilidade e menor dogura que a sacarose. Por ser um acgucar redutor, reage
com os aminoacidos livres na Reacdo de Maillard (GESTERKAMPS, 1994). A
partir de 150° C se torna amarela e a 170° C forma o caramelo, porém no leite, o
escurecimento se da em menor temperatura (80° C) devido a presenca do
aminoacido. Em geral, quando néo se quer este fendmeno, trabalha-se com altas
temperaturas por curte tempo (VEISSEYRE, 1972).

A utilizacao de neutralizantes (corretores de acidez) na formulacdo,
se faz importante para evitar a coagulag@o da proteina pelo aquecimento e
também auxiliar o desenvolvimento da cor. O bicarbonato de sodio é bastante
empregado numa proporgao 1g/kg (HEIMLICH ef af, 1994) para corrigir a acidez
do leite (15 a 20° Domic) a qual precipitard a caseina e formara uma textura
modificada (MARTINS & LOPES, 1980).

2.1.3. Processamento

O processo de fabricacdo de doce de leite pode ser realizado de

forma tradicional, na qual, a concentragdo da mistura de leite e aglcar ocorre
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diretamente em tachos de ago inoxidavel providos de parede dupla por onde
circula o vapor ou agua de resfriamento (MARTINS & LOPES, 1980). Pode-se
também empregar o processo continuo ou semi continuo onde se faz uma pré
concentracao do produto através do evaporador (VELASCO, 1881).

A producdo fradicional de doce de leite (Figura 1) tem sofrido
modificactes pela utilizagéo de sistemas a vacuo que diminuem a temperatura de
concentracéo e o tempo de processamento ou pela utilizagcio de maior teor de
sélidos na mistura inicial a partir de formulagbes mais concentradas (GRANDI,
1985). Apds a concentragdo até 65° Brix, o produto sofre resfriamento sob
agitacéo, evitando-se assim a condensagio de vapores no interior da massa, que
poderia afetar a textura final (SOUZA et a/, 1981).

[Preparo da mistural

|

[Concentracdo a 65° Brix

[Resfriamento 70 - 80° C|

[Enchimento a 70-75° C|

|

[Resfriamento a 20° C|

IArmazenamento

Figura 1 — Fluxograma de processo tradicional de doce de leite.

Variagbes no produto final podem ocorrer devido as modificagbes no
processo ou formulagdo. A adicdo da quantidade total de agUcar e leite no nicio
ou adigdo parcial de leite no decorrer do processo daréa uma coloragéo final
diferenciada (MARTINS & LOPES, 1980); bem como a adicao da glucose antes ou
ap6s o resfriamento (VALLE & FIGUEIREDO, 1980).
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A determinacfio do ponto final muitas vezes, é realizada de forma
empirica, o que gera muitas falhas (GRANDI, 1985) e geralmente utiliza-se a
experiéncia dos tacheiros através de 3 atitudes que séo (PINTO, 1979):
- verificar a consisténcia colocando uma gota de doce em uma superficie fria;
- colocar uma gota em um recipiente com &agua e o produto n&o devera
desmanchar;
- colocar uma gota entre 0 polegar e o indicador e observar a elasticidade do
produto.

Porém, para se eliminar em parte as determinacdes subjetivas, tem-
se usado medida refratométrica para se obter dados mais exatos (MARTINS &
LOPES, 1980 e GRANDI, 1985).

Devido & esta falta de padronizagc3o, pode-se encontrar variagbes
nos trabalhos na literatura. SANTOS ef af (1977), testaram dois tipos de
concentradores, o primeiro a vacuo, com abertura para carga, inspecao,
amostragem e ligagdo do vacuo, e no segundo tipo néo havia nenhuma cobertura
ou sistema de resfriamento original (o qual sofreu uma adaptacio). Apesar das
diferengas, os dois processos demoraram aproximadamente 100 minutos até a
concentragdo de 70° Brix ¢ os produios finais ndo apresentaram diferencas
significativas. VELASCO (1981), partindo do leite in natura processou até 70° Brix
em 2 horas e 38 minutos, com o uso do leite concentrado diluido realizou o
mesmo processo porém até 64° Brix devido & formac&o de uma consisténcia
gelatinosa. Com leite hidrolisado, CASTELAOQO ef al (1981), em tacho aberioc com
camisa de vapor e agitagdo mecanica produziram o doce de leite em 2 horas e 30
minutos (até 70° Brix).

A medida que cresce o volume de producio, mais dificll se torna a
padronizagéo do produto final quanto as suas caracteristicas. Isto forca a busca de
processos nos quais se possa fazer um controle objetivo das diversas etapas de

producéo para que se tenha uma uniformidade dos produtos (GRANDI, 1985).
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Na forma continua (Figura 2), a producio do doce de leite permite
uma padronizag@o nas diversas etapas. Ela é caracterizada pelo influxe continuo
dos ingredientes (leite, aglcar e outros) num reator onde as modifica¢bes
necessarias séo realizadas. Neste reator, pode-se controlar as alteragbes
guimicas e fisicas nas suas varias segles. tanque de estocagem com
temperatura, caramelizador, resfriador de placas, conjunto de evaporacdo-
concentragdo a vacuo, homogeneizador, envasadora e outros acessorios
necessarios a producao (SILVA et al, 1984).

O objetivo de um sistema continuo n&o é alterar as caracteristicas do
doce de leite, nem substituir a habilidade do técnico operador, mas sim colocar a
sua disposicdo uma série de dispositivos mecanicos capazes de ampliar a
capacidade humana, simplificar o controle e proporcionar uma qualidade mais
uniforme ao produto. Com isso, suas maiores vantagens s&o: maior capacidade de
producdio, uniformidade, economia de energia, menor méo de obra, limpeza
guimica em circulagéo fechada, methor uso do espago industrial, maior controle do
rendimento e menor perda de produgéo (SILVA, 1980).

|Leite padronizado|

|
[Aquecimento 80° C|

|
[Adicéo de ingredientes e reducdo do pH|

|
[Caramelizacéo: 130-140°C / 5-6 g

|
[Resfriamento a 80° ]
I

[Concentracdo em mdltiplo estagiol

[Homogeneizador

|
IResfriamento a 50° C|

Figura 2 ~ Fluxograma de processo continuo de doce de leite.
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FALCONE (1973), citado por GRANDI (1985} pesquisou a produgao
de doce de leite a partir de misturas concentradas em reatores sob pressao. A
partir dos resultados deste trabatho (GRANDI, 1986) utilizou um trocador de
placas, com a vantagem de eliminar varios equipamentos no tratamento térmico.
Com uma mistura de 25% de leite em pé, 30% de agua e 45% de agUcar em
massa em uma temperatura de 114,5°C e tempo de retencio de 7,9 minutos, o
processo gastou 3 minutos contra 2 horas e 25 minutos utifizados no processo
tradicional. O autor encontrou pequenos problemas de aderéncia do produtc nas
placas de trocador, porém nao estudou a qualidade sensorial do produto obtido.

LANG & LANG (1979) sugerem um processo onde a mistura & pré
cozida até atingir 118°C com vigorosa agitacdo. Esta mistura concentrada guente
passa por um pequeno tanque de estocagem onde permanece por um tempo

suficiente para se obter o grau desejado de reacéo.

SILVA (1980), e SILVA et al (1984), trabalharam respectivamente
com 2 trocadores de calor a placas e tubo e carcaca de fluxo em contra corrente.
No primeiro caso, o processo atingiu 135-150° C / 50-60 segundos e concentraco
em evaporador de irés efeitos. No segundo caso, 138° C / 30 segundos e
concentracéo em evaporador de duplo efeito.

2.2. Formacgao da cor caracteristica do doce de leite

A cor € uma propriedade de aparéncia atribuida & distribuigao
espectral da iuz. O brilho, transparéncia, turbidez e intensidade de coloragdo s&o
propriedades do material atribuidas & maneira geométrica com que a € transmitida
ou refletida; portanto, fatores como brilho, manchas e textura afetam a medig&o da
cor (SILVA, 1973),

Como a cor € um dos mais importantes atributos sensoriais, tem-se

observado que a maioria das industrias utilizam medida qualitativa para manter a
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uniformidade (BUERA et a/, 1990 e HOUGH et al, 1991). Porém, a cor varia
normalmente entre o creme claro e marrom escuro, e do ponto de vista industrial,
mais que estabelecer um tom determinado, & interessante dispor de uma matéria-
prima de cor uniforme que permita assegurar um produto final sem grandes
variagbes em seu aspecto. Assim, a selegcdo de parametros instrumentais que
melhor reflitam as variagbes da cor do produto percebidas pelos consumidores,
permitird estabelecer um indice numérico para definir em cada caso e de forma
inequivoca a cor desenvolvida (PAULETTI et al, 1992).

Os colorimetros s8o instrumentos que fornecem uma informagéo

- sensivel de facil interpretacdo e expressam em numeros o valor de L

(luminosidade) que pode ser um bom indice para o controle da cor do doce de

leite (PAULETT! ef af, 1992). Para testar a cor do doce de leite, FERREIRA ef a/

(1989) desenvolveram uma metodologia através de colorimetro de trés estimulos

correlacionando com a avaliagdo subjetiva. Os autores puderam entdo comparar a
utilizagdo do valor de Luminosidade na definigéo da cor.

/ BUERA ef a/ (1990) mediram a cor atraves da espectrofotometria, da
|colorimetria e da andlise sensorial através da escala heddnica. Comparando os
(resultados espectrofotométricos e sensoriais, encontraram diferenca significativa
jl guando substituiram em 40% o teor de sacarose por glucose. Em niveis menores,
5 o equipamento nao detectou diferengas que foram observadas sensorialmente, 0
que provocou uma diminuigdo na correlagdo. Jé a colorimetria aproximou bem da
cor percebida pelo olho humano. Comparando os dois equipamentos, ©
colorimetro se mostrou mais adequado quando se tem variagdes nas formulagbes,

porém quando padronizadas, o espectrofotdmetro pode ser bem usado.

: Como os dados experimentais indicam uma maior preferéncia pelo

;Idoce de leite de colorago e sabor caramelizado mais intenso, obtido por um

/ tratamento térmico mais severo, SOUZA et a/ (1982), investigaram a aceitacdo do

|doce de leite com diferentes niveis de coloragdo através da adicdo de caramelo

\_durante o processamento. Concluiram que a adigac de caramelo melhora sua
19



Revisdo Bibliogréfica

qualidade, conferindo cor e sabor, além de uma ligeira methora no corpo e textura
do mesmo. Assim, aproximando da preferéncia do consumidor quanto a sua
coloracdo mais intensa, tal alternativa resulta na slaboracdo de um doce
submetido & um tratamento térmico menos intenso com conseglente economia

de energia.

2.2.1. Desenvolvimento da Reacédo de Maillard

O doce de leite € um produto adequado para acompanhar as
mudancas que ocorrem na cor do leite em fungéo do tratamento térmico aplicado
- {PINTO & POMBO, 1984}, uma vez gue o escurecimento ndo enzimatico ocorre
néo somente durante o processamento tecnologico mas também durante a
estocagem do produto.

Genericamente, a Rea¢do de Maillard ou “escurecimento nao
enzimatico”, € uma reacio de escurecimento onde as transformacdes geram
produtos de degradacdo que ir8o formar produtos escuros e de alto peso
molecular, possivelmente polimeros contendo nitrogénio em sua molécula e sdo
chamados de melanoidinas. Estas, contém tecres variaveis de nitrogénio com um
maximo ao redor de 5%, valor este inferior ao perdido durante a reacdo e que
pode estar na forma de compostos heterociclicos como as pirazinas (BOBBIO &
BOBBIO, 1995).

Esta reacdo proveniente do nitrogénio contido nos compostos como
aminas, aminoacidos ou proteinas com aclcares redutores, aldeido ou cetonas
tem sido estudada desde 1912, Qcorre a condensacio entre o grupo o amino e ©
grupo carbonil formando um carboniiamino, que subsequente, este composto
produzira uma série de rearranjos como isomerizagdo chamada de rearranjo de
Amadori, envolvendo a transicao de uma aldose para uma cetose e a formagéo de
1amino1desoxi-2cetose. Estas reagfes ainda sao reversiveis e ndo promovem a
cor, porque © escurecimento ocorre apds a formacso da cetose e nédo &
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claramente definida, podendo ser segundo GREENSHIELDS & MACGILLIVRAY
(1972) provenientes da condensacdo e polimerizacgo que formam o pigmento
marrom mas somente no estagio final ou pela degradacdo do aminoécido na
presenga da o dicarbonila ou outro conjugado dicarbonilo que produzira o
componente essencial qgue forma o pigmento.

BOBBIO & BOBBIO (1995), também salientam que ainda ha ddvidas
sobre o processo como um todo, mas mostram um esquema de uma forma geral
(Figura 3).

IAcUicar redutor + aminoécidol
!
Produtos de condensagéo e eliminagao
(Amadori, Heyns)
J

Intermediarios incolores com ou
sem nitrogénio na molécula

1) v
Melanocidinas com «———{ Degradacéc de Strecker. Liberagéo
Nitrogénio na molécula de CO, e novos compostos carbonila

|

[Compostos pirazinicos]

Figura 3 — Esquema geral da Reacdo de Maillard.

No leite, a primeira etapa é a condensac&o entre a lactose e grupos

‘aminos como a lisina da proteina para formar lactilosil-proteina (uma

glicosilamina). As glicosilaminas sofrem reestruturagées de AMADORY e HEYNS

| originando subprodutos (como cetosaminas ou aldosaminas) que continuam

reagindo (enolizagbes) para produzir compostos dicarbonilicos insaturados,

precursores do escurecimento. Quando aguecidos em meio acido, estes originam

. 0 hidroximetilfurfural (HMF) que pode ser utilizado para detectar as primeiras
- manifestagdes do escurecimento do leite (PINTO & POMBO, 1984).

/

i - A Reacgéo de Maillard esté associada a redugdo do valor nutritivo do

/ produto devido & destruicdo dos aminoacidos essenciais, principalmente lisina,

jtriptofano e metionina, reduzindo o seu valor bioldgico, além de produzir
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substancias tdéxicas ou inibidoras metabdlicas como o hidroximetilfurfural (SOUZA
et al, 1982).

Em leite, quando se observa as reacbes, verifica-se que a perda de
lisina aumenta com a intensidade do tratamento térmico. No doce de leite, além
deste tratamento prolongado, a presenca de lactose, residuos de lisina na proteina
e o pH contribuem para as reagdes. Assim, PAVLOVIC et al (1994) avaliaram ©
efeito do processo na redugdo do nivel de aminoéacido e concluiram que houve
- uma reducéo total no nivel de lisina (33%), arginina (11%) e histidina (10%).
Outros aminoacidos foram reduzidos em aproximadamente 5%.

Quando compararam a formag&o do hidroximetilfurfural (HMF) com a
formagéo de cor e perda de lisina, os mesmos autores observaram gue a partir de
um processo de 30 minutos a 90° C ocorria um aumento na absorbancia, porém
este aumento nao era significativo na formagéo do HMF. Foi a partir de 120
minutos que se encontrou diferenca significativa no resultado. Comparando a
formagio do HMF com a perda de lisina e perda do valor nutritivo, 0s autores n&o
encontraram nenhuma relagéo entre formacao de HMF e perda de valor nutritivo.
Isto ocorreu talvez porque a reacdo envolvida na condensacdo do aminoacido com
. 0 agucar ndo estaq diretamente ligada & formacéo do HMF, e 0s resultados
. sugeriram gque o aumento da cor pode ocorrer independente da perda de lisina.

Além do escurecimento por Reacao de Maillard, ha o processo de
~ caramelizagao com um agucar redutor ou nao, sem a necessidade do aminoacido.
O produto escuro obtido é denominado caramelo e é muito utilizade como corante
- na indastria. E formado pelo aquecimento de aglicares com ou sem a presenca de
agua e catalisadores (BOBBIO & BOBBIO, 1995).

2.2.2, Fatores que interferem na formacao da cor do doce de leite

A Reacéo de Maillard, de forma genérica € influenciada pelos fatores:

- temperatura, pH, atividade de agua, natureza do carboidrato, natureza do
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aminoacido e presenca de catalisadores. A influéncia destes fatores, segundo
BOBBIO & BOBBIO (1995) é descrito a seguir:

temperatura: a velocidade da reacdo € lenta a baixa temperatura e sua
velocidade praticamente duplica a cada aumento de 10° C entre 40-70°C;

PH: a velocidade é maxima em pH 6-7. Em pH alcalino hd uma rapida degradacso
dos carboidratos independente da presenga do aminoacido, porém n3o é certo
dizer ser uma Reacéo de Maillard;

atividade de dgua (a;): quando a a, é superior a 0,9, os reagentes estdo muito
diluidos o que diminui a velocidade de escurecimento. Por outro lado, guando a a;
€ muito baixa e se encontra entre 0,2-0,25, a velocidade da reacéo tende a zero.
Neste caso, hd o aumento na concentragdo porém diminui o solvente, o que
imobiliza 0s reagentes;

natureza dos carboidratos. a velocidade de reacdo € decrescente na ordem de
monossacarideo, dissacaridec e entre as hexoses, a reagdo € maior para a
glucose do que frutose. A velocidade esté relacionada com a guantidade da forma
aciclica que cada acticar tem em solugéo, ja que depende de grupos carbonilas
para reagir com o nucleéfilo NH;

natureza do aminoacido. a vejocidade da reag¢ioc € decrescente na ordem:
aminoacido basico (lisina), aminoacido acido (glutamico) e aminoacido neutro
(glicina). As velocidades sdo afetadas pelo pH, dependendo do ponto isoelétrico
de cada aminoacido;

catalisadores: anions como fosfato e citrato aceleram a Reacdo de Maillard. ions

de Cu®* sdo catalisadores efetivos & pH &cido, em concentragéo de 100 ppm.

—

Na producéo do doce de leite, o valor de hidroximetilfurfural eleva-se
' | linearmente com 0 aumento da concentra¢éo de aglicar e tempo de aquecimento.
! Vanag.oes nos ingredientes como bicarbonato de sédio (efeito no pH), glucose,

/ lactose e condigbes de processe como pH, temperatura, concentragdo podem
afetar a Reac&o de Maillard e com isto a evolugéio da cor obtida no produto. Leite
_;j tratado com Pgalactosidase apresentara mais aglcares redutores disponiveis, o
\que acelera a reacdo (PINTO & POMBO, 1984).
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O escurecimento é tanto mais pronunciado quanto mais intenso o
tratamento térmico, além da presenga do ferro que pode catalisar a reacio.
GRANDI (1985), salienta que a quantidade de sélidos do leite interfere na cor;
quando com 20% de sdlidos iniciais ndo obteve cor caracteristica de doce. Uma
coloragio média ou escura foi obtida a partir de 25% de slidos. A intensidade
aumentou a partir de 80° C e a temperatura teve maior influéncia do que o tempo.

Ao estudar a influgncia do tempo necessario para formar o doce de
leite, PAULETTI ef af (1995) concluiram que quando a reiagdo proteina-
carboidrato é alta, a formagdo da cor € maior, indiferente da temperatura.
Trabalhando com dois sistemnas, um com relagdo de 40,2% e outro com 45 31%, a
velocidade do processo foi de 19 a 44%, respectivamente, para as duas rela¢fes.
- Em relagéo a influéncia da acidez, concentraco de sdlidos sollveis no produto
final e concentracdc de sacarose, PAULETTI ef a/ (1998) conciuiram que a
variabilidade da luminosidade (L) depende 90% destes fatores e nesta ordem
apresentada. Assim, para se ter um produto mais escuro, é preciso uma mistura
inicial menos acida, com maior contelido de sacarose e aumento da concentracao
do produto final.

HOUGH et af (1992), comparando o efeito do xarope de giucose e do
tempo de processo no favorecimento da Reacdo de Maillard, observaram que a
equipe sensorial detectou os componentes que foram se formando com o
processo. Os autores salientam que os fatores como pH, temperatura,
concentrac&o e tipos de ingredientes, que afetam a cor, podem variar de industria
para industria. Observaram que, o desenvolvimento da cor depende linearmente
do tempo e concentracdo inicial de solidos. Uma mudanga na adi¢cdo de 0,05 para
0,20% de bicarbonato de sdodio afetou sensivelmente a cor formada. Quando
compararam xarope de glucose com glucose pura, observaram o maior efeito da
segunda por ter um poder redutor maior devido a presenca de carboidratos de
menor peso molecular.
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A variagao de pH no decorrer do processo, segundo HOUGH et af
(1991) é utilizado por alguns autores como indice de reagio de escurecimento
com o tempo, principaimente no estagio inicial, uma vez gue o decréscimo ocorre
pelo aumento da concentracéo de acidos (proteinas acidificadas, fosfatos,
citratos). Porém, este indice s6 serve para avaliar sistemas de igual composicéo.

2.3. Formacao da textura caracteristica do doce de leite

A textura & um dos principais atributos de qualidade para a maioria
dos alimentos, ocupando lugar de maior importancia para alguns deles. No
sistema objetivo de medidas, a selegdo do equipamento utilizado deve levar em
consideracdo a finalidade do teste, as medigGes realizaveis, as condicSes,
precisdo, custo e disponibilidade comercial (DA SILVA, 1978). Porém, o conceito
de textura € controvertido; para o consumidor, significa 0 grau de aceitabilidade do
produtc e € de extremo interesse a comrelagdo entre medidas instrumentais e
avaliaghes sensoriais por varias razdes, como desenvolver testes objetivos gue
possam vir a predizer e a substituir a avaliacéo sensorial (CAMPOS, 1989).

No doce de leite, a textura também é um dos atributos de qualidade
mais importante porque define a aptiddo do produto para as aplicagtes
posteriores. Principaimente no caso do produto pastoso em que os defeitos de
textura podem deixa-lo inaceitavel. Na industria, isso € um problema, e se deve
em grande parte 2 falta de métodos objetivos adequados. Partindo-se do principio
que para se estabelecer o método de avaliagio de textura € preciso conhecer o

{ comportamento reolégico, PAULETTI et al (1988), estudaram a sua caracterizacéo
lg através de modeios matematicos, onde classificaram-no como tixotropico e
/il concluiram gque este € o primeiro passo para ¢ conhecimento da reologia do
. produto e destacam a possibilidade de relacionar os parametros reoldgicos com
; medidas empiricas efou subjetivas de textura utilizadas pela industria no controle

i=, de qualidade.
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) Ha trés pontos basicos que precisam ser controlados: a consisténcia
(capacidade do produto se auto sustentar sem derramar); o tipo de corte € a
extensibilidade (uniformidade que ocorre quando © produto é depositado sobre a
superficie}. O comportamento mecanico de alimentos semi-sdlidos pode ser
analisado por técnicas distintas (penetragfo, corte, compress&o}, cuja aplicagéo
depende da prépria estrutura do produto. No caso do doce de leite, por ser um
semi-fluido com certa adesividade, o ensaio de penetragao parece ser uma boa
indicagdo, uma vez que em outros alimentos com consisténcia similar tem sido
I usado com éxito. PAULETTI et a/ (1992), através de parametros obtidos de curvas
: registradas durante o ensaio de penetragio, explicaram elevadas porcentagens de
variabilidade (aproximadamente 90%) da consisténcia, do tipo de corte e da
extensibilidade com um s6 ensaio mecanico rapido e de facil execugdo, obtendo
. assim, informacac suficiente para controlar as caracteristicas de textura do
- produto que influencia a qualidade industrial.

2.3.1. Fatores que interferem no desenvolvimento da textura do doce de leite

Relacionando viscosidade com tratamento térmico, observa-se uma
nitida tendéncia de aumento da viscosidade com o aumento do tempc de
residéncia. Segundo o autor, isto era esperado, uma vez que a viscosidade do
leite aumenta com a intensidade do tratamento térmico a partir de uma
temperatura minima, como conseqléncia da modificacdo dos agucares. No caso

“do doce de leite, a viscosidade é influenciada pelos constituintes coloidais,
_principalmente do caseinato de calcio, albumina, globulina e fosfato dicdicico e em
" menor extensdo, pelos grumos de gordura. A influéncia do calor sobre estes
constituintes pode ocasionar aumento da viscosidade pela precipitacdo da
lactoalbumina e ¢ doces produzidos com maior guantidade de leite tendem a uma
‘maior viscosidade (GRANDI, 1985). O mesmo autor (1986), verificou que a
viscosidade das misturas nfo foi afetada apenas pela concentracao de sélidos,
como também pela concentragio de sacarose que contribuiu para a diminuigdo da
viscosidade.
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ROVEDO et al (1991) estudaram a medida das propriedades de
escoamento de amostras comerciais de doce de leite com o objetivo de avaliar o
efeito da temperatura (25, 40 e 55° C) no comportamento reoldgico e relacionar
estas propriedades com as ocorridas proximas da temperatura de processamento
e de resfriamento. Como o pH tem um importante efeito na estabilidade da
proteina, sua influéncia nas curvas de escoamento também foi investigada. A
acidificacg@o decresceu a viscosidade aparente € o pH alcalino a aumentou. Tanto
para a amostra alcalina quanto para a acida, a viscosidade aparente aumentou
com o tempo de estocagem.

Num estudo de perfil sensorial, HOUGH et al (1992), através de
textura oral e manual, mostraram que doces de leite com menor nivel de xarope
de glucose apresentaram uma textura mais leve; isso porque, a glucose € mais
reativa do que a sacarose no processo. Assim, propriedades como escoamento,
‘espalhabilidade, ieveza, adesividade apresentaram poder-discriminante entre. os
| niveis de glucose de 10 para 40%. A _substituicdo do bicarbonato de _sddio. por
|hidroxido de célcio usado como neutralizante, aumentou os valores dessas
;’f propriedades, e os autores ndoc souberam explicar © mecanismo, porém, citaram
 WEBB et af (1980) que relatam ser o balango de sal do sistema, o responsavel.
' Pelas analises, tanto a textura manual quanto g oral, apresentaram as mesmas
j informacgdes, assim, rotineiramente, ndo ha necessidade de utilizar a oral. O teste

revelou a simplicidade dos atributos de textura e a facilidade com que o efeito dos

k"-\fatores podem ser observados.

Em outro trabalho, HOUGH et af (1988) mediram as propriedades de
escoamento em diferentes valores de sdiidos totais (55 a 70%) em temperaturas
de 25 a 70° C. A tixotropicidade do produto decresceu com os sélidos contidos,
exceto para a mais concentrada das amostras que teve o indice de escoamento
constante, o que mostrou um comportamento pseudoplastico. De um modo geral,
a consisténcia diminuiu com a temperatura e aumentou com o teor de sélidos.
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TONUCC! & ELBE {1988), analisaram o efeito da temperatura e de
variagdes no leite condensado aglcarado (utilizado como matéria-prima) na
textura de caramelos. A viscosidade aumentou com o aumento dos sdlidos do leite
na formulacéo. Os caramelos aquecidos a varias temperaturas foram analisados
através de viscosidade aparente e medida de forca necessaria para 80% de
compresséo. Estes dois parametros aumentaram com o aumento de temperatura
(cada 1,1° C j& provoca mudanc¢as na textura). O pH ja provocou uma peqguena
diminuicdo quando caiu de 6,7 para 5,8. A viscosidade aparente do leite e do
caramelo aumentaram quando a temperatura aumentou de 62,7 para 85°C. Como
foi observado um aumento na forga em temperatura acima de 79,4° C, presume-se
que tenha ocorrido uma extensa desnaturacéo. Quando o teor de sal aumentou, a

viscosidade aparente diminuiu.

2.3.2. Caracterizagéo e influéncia da proteina

As proteinas sa0 polimeros de alto peso molecular e podem
apreseniar solubilidade diferenciada para cada substancia e possuem carater
anfétero, uma vez que séo compostos de grande nlmero de cargas positivas e
negativas provenientes do grupos aminicos e carboxilicos livres dos residuos de
aminoacidos carregados positivamente ou negativamente. O pH especifico para
cada proteina onde as cargas positivas se igualam as negativas, chamado de
ponto iscelétrico faz com que a solubilidade em Aagua, a viscosidade e a
capacidade de entumescimento atinjam o minimo. A adigdo de pegquenas
quantidades de sal aumenta a solubilidade porque provoca a atragéo das forcas
entre os ions da proteina e os fons de sal. A viscosidade varia muito dependendo
das solugdes e da estrutura molecular da proteina. O aumentio & causado
principalmente pela interacao eletrostatica entre diferentes moléculas da proteina
e pela interagdo enire as cadeias peptidicas de uma mesma molécula. As
solucbes de proteinas de moléculas longas tem viscosidade maior do que
solugbes de proteinas globulares e proteinas de mesma conformacdo dao
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solugdes tanto mais viscosas quanto maior for o tamanho das moléculas (BOBBIO
& BOBBIO, 1995).

A desnaturaco € uma mudanga que ocorre quando as proteinas sic
submetidas a tratamentos tais como aquecimento, agitacdo, radiacbes, eic. A
medida que a temperatura se eleva acima de 40-50° C, praticamente todas as
proteinas tornam-se instaveis tendendo a uma atteragéo da conformacé&o original.
Quanto mais elevada for a temperatura, tanto mais desordenada sera a
conformagdo da proteina desnaturada. Este processo € importante por haver
mudan¢as nas propriedades funcionais das proteinas e dos alimentos. As
propriedades nutricionais s&o, de modo geral, melhoradas, porém, se o tratamento
térmico for excessivo, pode ocorrer efeito contrario principalmente se o alimento
apresentar elevada concentracio de outras substancias que ativadas pela acdo do
calor reagem com as proteinas (SGARBIERI, 1996).

A acdo do calor ndo muda a carga das proteinas, mas ele rompe as
ligagdes de hidrogénio que estabilizam a proteina, causando a modificagéo da
cadeia com a consequente desnaturacdo. A insolubilidade das proteinas, segundo
BOBBIO & BOBBIO (1995), tratadas pelo calor, poderia também ser atribuida a
uma mudanca nas ligagdes S-S. Algumas dessas ligagdes poderiam se romper
pelo calor e se recombinar com residuos diferentes formados pela cis&o de outras
ligagbes. O processamento térmico altera o equilibrio do sistemé protéico do leite
com os demais componentes. Entre os efeitos do tratamento térmico tém-se: ;
modificacdo da estrutura da caseina, alteragdo dos grupos sulfidrilos, |
desnaturacdo das proteinas do soro, interagdo proteina-lactose, aumento da '
acidez do leite, deposicdo de fosfato de calcio nas micelas e alteraco de sua
superficie (LOURENGCO, 2000). -

As propriedades funcionais das proteinas sdo grandemente afetadas
pelo aquecimento. A caseina é extremamente estavel em pH 6,7, requerendo

temperatura de 140° C por 20 minutos para se coagular. Em coniraste com a
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caseina, as proteinas do soro séo facilmente desnaturadas por aquecimento a
65° C, ocorrendo agregacao e precipitacao (KINSELLA, 1984)

A caracteristica globular, faz com que as proteinas do soro
mantenham conformacdo nativa somente em limitada faixa de pH. Quando
expostas a extremos, a estrutura terciaria da cadeia polipeptidica € convertida
para um estado de menor ordem. Em contraste com as proteinas globulares do
soro, a estrutura aberta da caseina a deixa muito estavel termicamente (ANEMA &
MCKENNA, 1998). As caseinas possuem, de forma geral, poucas estruturas
gecundarias regulares e boa flexibilidade estrutural devido a elevada concentragéo
de residuos prolil e sua distribuigdo nas seqléncias primérias. Por isso, a maior
estabilidade a termodesnaturacdo (LOURENGO, 2000). O mesmo autor salienta
que as caseinas ndo séo propriamente desnaturadas pelo calor, mas dissociadas
das micelas dissoivendo-se na fase soro. Quando o pH diminui para 6 — 5,5 em
vitude da formagdo de A&cidos organicos pela degradacdo da lactose, a
acidificago leva a transferéncia de Ca*? da fase micelar para a fase soro e reduz
a repuiséo eletrostatica intermolecular, gerando desestabilizacdo gradual até a
coagulagdo. Na acidificacdo a 5,0 — 4,6 ocorre dissolugéo gradual do fosfato de
- célcio coloidal micelar, desintegrando as micelas e liberando caseina para a fase

SOrO.

A gelificagdo das proteinas do leite, varia de acordo com as
condi¢des de tratamento e a estrutura do gel formado pode ter a caracteristica
homogénea, superficie lisa sem granulos e com certa estabilidade, porém, as
proteinas do soro necessitam de um agente que favorega a formagéc do gel
(HUMBERT & ALAIS, 1981).

Assim, RAZANAJATOVO et af (1878) estudaram a gelificagdo da

il proteina do soro na presenga de sacarose. Com um tratamento térmico sob

press&o (112° C/0,5 bar) por 5 minutos, analisaram uma mistura de proteina do

+ soro de leite (5%) e sacarose (32%) que se transformou em um gel liso e

homogéneo. Abaixo de 100° C, houve apenas a formagio de uma massa mal
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- organizada. Em 1 minuto, houve formacéo de um gel fragil e a 10 minutos nao
houve nenhuma mudanga no gel formado, apenas na cor, havendo escurecimento
. da amostra. O pH ideal de formagéo de gel foi em torno de 5, e em meio neutro e
| alealino, ndo houve uma boa gelificagéo. Os autores salientaram que sem a
presenca de sacarose, foi necessario utilizar 8% de concentrado protéico de soro.

Porém, no primeiro caso, a estrutura foi bem diferente, talvez devido as ligagbes

de hidrogénio, uma vez que a gelificagdo € uma consequéncia de ligagdes
. intermoleculares, da presenca de fons de cdlcio e de partes dissulfitos. Os grupos
“hidroxilas da sacarose se ligam ao hidrogénio da proteina (RAZANAJATOVO &
. ALAIS, 1979).

_, PAULETTI et al (1996b) destacam gque pouco se encontra na
~literatura sobre desenvolvimento e mecanismo da cinética de textura de doce de
leite. Assim, os autores estudaram as mudangas que promovem a coagulacao
térmica em um modelo que contém leite em pé integral, sacarose e égua destilada
com composigio similar ao doce de leite comercial. As experiéncias mostraram
gue o aquecimento da mistura em temperaturas superiores & 100° C promovem a
coagulacdo térmica das proteinas do leite. O liquido inicial que exibe um
i- comportamento pseudoplastico passa & gelificagdo em um tempo gue depende da
? ﬂ_composigéo, e a firmeza desse gel depende da conceniragZo de sélidos do leite.
IiO tempo de gelificagdo decresceu com o aumento da temperatura e concentragéo
|'g:le caseina. Porém os autores concluiram que os resultados mostram a

éomp!exidade e diversidade das mudangas que ocorrem.

McMASTER et al (1987), analisando as propriedades mecanicas e
reoclogicas do caramelo, verificaram que a viscosidade néo foi afetada por altas
temperaturas de processo, mas que em baixas temperaturas, a viscosidade

decresce visivelmente.
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3. MATERIAL E METODOS

3.1. Material
3.1.1. Matéria-prima
3.1.1.1. Leite em p6

Neste trabalho, utilizou-se o Leite em po Integral Ninho, produzido
pela Nestlé Industrial e Comercial (Fabrica de Araraquara/SP), comercializado em
embalagem metélica de 454 g.

3.1.1.2. Concentrado protéico de soro

Foi utilizado o concentrado protéico de soro (35% de proteina, obtido
por ultrafiltracéo) Dairy Lo, produzido pela PFIZER.

3.1.1.3. Sacarose

Foi utilizada a sacarose refinada granulada K, da Companhia Uni&o
dos Refinadores de Agucar e Café. Este produto apresenta alto grau de pureza e

umidade maxima de 0,04%.

3.1.1.4. Xarope de glucose

Foi utilizado o xarope de glucose de milho (80%) Excell 1040 da
Refinagbes de Milho do Brasil.

3.1.1.5. Bicarbonato de so6dio

Foi utilizado o bicarbonato de sédio p.a. da marca Synth.

3.1.2. Embalagem

Utilizou-se latas sanitarias com 59,7 mm de didmetro do fabricante

Rheem.
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3.1.3. Produtos comerciais brasileiros e argentinos

Nestlé, Mococa, Itambé, San Ignacio, Gandara, San Cor, La
Serenisima, Holay.

3.1.4. Reagentes

Foram utilizados reagentes de pureza analitica e de acordo com as

especificagbes requeridas para os métodos empregados.

3.1.5. Equipamentos

Além dos aparethos e vidraria comum de laboratério, foram utilizados

0s seguintes equipamentos:

- Agitador horizontal de tubos PHOENIX, modelo AP22;

- Agitador magnético FISATOM, modelo 7524;

- Autoclave DIXIE CANNER,

- Balanga analitica METLER TOLEDO, modelo.AB204;

- Balanga semi-analitica METLER TOLEDO, modelo PB303;

- Balanga comercial MARTE;

- Centrifuga FANEN, modeio 204N;

- Colorimetro MINOLTA, modelo CR300;

- Digestor ¢ destilador de proteinas TECNAL, modelo TEQ36E (MicroKjedahl);
- Determinador de atividade de dgua AQUALAB, modelo AB204;
- Espectofotdmetro BECKMANN, modelo DV-70;

- Estufa a vacuo FANEM, modeio 099EV;

- Estufa FANEM, modelo 315-SE, com circulag&o forgada de ar;
- Homogenizador FISATOM, modelo 713T;

- Mufia FORNITEC, modelo 1961;

- Potencidmetro digital MICRONAL, modelo B374;

- Recravadeira DIXIE CANNER CO;

- Refratometro CARL ZEISS JENA;

- Tacho encamisado ICMA,;

- Termdmetro digital DELTA OHM, modelo HD9214;

- Texturdmetro TA.XT2 (Stable Micro Systems);

- Trocador de calor/misturador estatico;

- Panela de presséo
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3.2. Métodos Experimentais

'3 2.1. Testes preliminares para determinacio dos valores limites das
)vanavels de processo

concentracao,

Esta etapa foi desenvolvida no Laboratorio de Frutas, Hortalicas e
Produtos Agucarados (FEA/JUNICAMP) com a finalidade de definir as faixas de

tempo e temperatura de processo a serem utilizadas no

Delineamento Experlmental Para este estudo foi desenvolwda uma formulagéo de

doce de leite - a partir de leite em p6 conforme os padrdes da legislagéo brasileira.

Esta formula foi preparada em cinco niveis de concentragdo, mantendo-se a

relagdo dos ingredientes soélidos constante (sacarose e leite em pd). As

formulacdes e concentra¢des finais de cada ingrediente estao apresentadas na

Tabela 4.

Tabela 4 ~ Formulagdes de doce de leite utilizadas nos testes preliminares.

Concentracdo | Sacarose | Leite em pd Agua Bicarbonato de Sédio
de solidos (%) | (g) (@) @ (@)

50 3146 192,20 4932 11

54 339,8 207,57 452,7 1,3

60 377.,4 230,60 392,0 1.6

66 4153 253,70 331,0 1,8

70 440 2 269,20 290,6 2.2

Apos a pesagem das matérias-primas, a agua foi aquecida até 70° C

para facilitar a diluicdo do material. A adi¢@o do bicarbonato de sddio proporciocnou

a correcdo da acidez do leite até 13° Domic.

Apbs a adicéo dos ingredientes, o .produto foi homogeneizado e

aquecido a 85° C, temperatura esta indicada para a recravacédo a qual favoreceu
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também a dissolugdo da mistura. As latas foram submetidas ao tratamento térmico
sob presséo (10 libras) por 15, 30 e 40 minutos. Apds o tempo requerido, as latas
foram resfriadas e estocadas em temperatura ambiente.

£
!

| As amostras foram avaliadas atraveés das comparagdes de cor,
,-"3" textura e teor de hidroximetilfurfural com um produto comercial (Nestié). A partir
destes resultados foram definidas as condigbes de processo e intervalos de

- variagao dos parametros.

A correcdo da acidez foi realizada para se chegar a uma acidez de
13° D da mistura &gua : leite em cada concentracdo. O Anexo 1 apresenta os
valores iniciais de acidez e as quantidades necessarias de bicarbonato de sodio.

Os doces foram produzidos segundo fluxograma a seguir.
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PESAGEM DA MATERIA PRIMA

sacarose
leite em pb
bicarbonato de sédio
agua
4
Y

Diluicado do leite em p6 em dgua a 70°C
Diluicdo do bicarbonato de s6dio a 70° C
U
U
MISTURA
adic8o de acucar
Y

Y
HOMOGENEIZACAO E AQUECIMENTO
85°C .
4
4

EMBALAGEM

recravadeira

U
U

PANELA DE PRESSAO

10 libras (15, 30 e 40 minutos)
U .
I

RESFRIAMENTO
20°C

U
]

ESTOCAGEM
Temperatura ambiente

Figura 4 — Fluxograma de processo de doce de leite empregado em testes
preliminares.
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3.2.2. Influéncia da concentragdo, temperatura e tempo de processo nas
caracteristicas do doce de leite

Através dos resultados das comparagoes de cor textura e teor de
HMF com doce de leite padrdo (item anterior), definiu-se os seguintes intervalos
de variagao para os parametros de processo:. tempo de processo de 10 a 35
minutos, temperatura de 110 a 130° C e concentragéo final de 55 a 75% de
sélidos. Também substituiu-se 20% do total da sacarose por xarope de glucose.

3.2.2.1. Formulacées do doce de leite

A composicéo das formulacdes nos cinco niveis de concentragdo
final dos ingredientes estudados (sacarose, xarope de glucose, leite em po, agua e
bicarbonato de sbdio) estdo apresentadas na Tabela 5 No calculo dos valores
apresentados, a quantidade de agua presente nos componentes foi considerada
(4,13% para o leite em po e 20% para o xarope de glucose).

Tabela 5 — Formulagbes de doce de leite definidas pelos testes preliminares.

Concentracéo | Sacarose | Xarope de | Leite em | Agua Bicarbonato de
de solidos (%) (%) glucose (%) | po (%) (%) Saédio (g/1000g)
55 27 7,0 21 45 1,73
59 30 7,0 23 40 2,07
65 33 8,0 25 34 2,44
71 36 9,0 27 28 2,85
75 38 9,0 29 24 3,29

38



Material e Métodos
%

Foi utilizado um delineamento central composto rotacional (DCCR)
aplicado @ metodologia de superficie de resposta (BOX & WILSON, 1951) com o
objetivo de estudar a influéncia das varidveis de concentracéo, temperatura e
tempo de processo nas caracteristicas do doce de leite.

Este delineamento para 3 (irés) variaveis apresenta um minimo de
2M+2N+1 pontos ou ensaios, onde o N & o numero de variaveis otimizadas no
processo. Os ensaios definidos por estes pontos compreendem: 2V pontos para
um modelo fatorial completo (niveis +1 e —1); 2N pontos axiais (um nivel em o e
0s outros em zero), um ou mais pontos no centro do modelo (nivel zero), os quais
sdo utilizados para a estimativa da variancia dos dados coletados. O valor de o
depende do niimero de pontos do modelo fatorial (F) e do nimero de fatores (N),
sendo definido pela seguinte equacéo:

o = (F)m = (zmm - (23)1,*4 = 445 = 1,682

Neste experimento foram utilizados 17 (dezessete) tratamentos,
sendo 8 (oito) fatoriais, 6 (seis) axiais e 3 (irés) no ponto central. As 3 (trés)
variaveis independentes estudadas foram: concentracdo de sélidos, tempo e
temperatura de processo na autoclave descritas no ltem 3.2.3. As faixas de
variacéo inferior ¢ superior de cada variavel foram determinadas a partir dos
resultados obtidos nos testes preliminares (item 3.2.1) e os niveis das variaveis

sa0 mostrados na Tabela 6.

Tabela 6 — Variaveis € niveis de variagdo do delineamento experimental de doce

de leite
Variaveis Niveis
- -1 0 +1 +qa
X1 = Concentracéo de solidos (%) 55 59 65 71 75
X2 = Temperatura de processo (° C) 110 114 120 | 126 | 130
X3 = Tempo de processo (minutos) 10 15 23 31 35
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Os valores codificados e reais das 3 (trés) varidveis s&o mostrados
na Tabela 7. Os valores reais foram calculados de acordo com a seguinte

equacéo:

Xi=Xi -y onde: X = valor codificado da variavel Xi
AXi Xi = valor real da variavel
y = valor no ponto central

AXi = intervalo da variagao Xi

Tabela 7 — Delineamento experimental para as 3 (irés) variaveis independentes

Ensaio Variaveis codificadas Variaveis reais
X1 X2 X3 | Concentragéo | Temperatura| Tempo
(%) °C (minutos)
1 -1 -1 -1 59 114 15
2 1 -1 -1 71 114 15
3 ~1 1 -1 59 126 15
4 1 1 -1 71 128 15
5 -1 -1 1 59 114 31
6 1 -1 1 71 114 3
7 -1 1 1 59 126 31
8 1 1 1 71 126 31
g -1,682 0 0 55 120 23
10 1,682 0 0 75 120 23
11 0 -1,682 0 65 110 23
12 0 1,682 0 65 130 23
13 0] 0 -1,682 65 120 10
14 0 0 1,682 65 120 35
15 0 0 0 65 120 23
16 0 0 0 65 120 23
17 0 0 0 65 120 23
Onde: X1 = concentragdo de sdlidos (%)

X2 = temperatura do processo (°¢)

X3 = tempo de processo (minutos)

Os ensaios foram realizados de forma aleatéria definida por sorteio.
Para cada ensaic foram estudadas as seguintes respostas ou variaveis
dependentes: cor, teor de hidroximetilfurfural, textura instrumental e medidas

sensoriais de sabor e cor.
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3.2.3. Processo na autoclave

Com os valores definidos na Tabela 7, os 17 (dezessete) ensaios
foram realizados na planta piloto de Frutas, Hortalicas e Produtos Agucarados
(FEA-UNICAMP). Os ensaios seguiram o mesmo procedimento utilizado no item
3.2.1, porém o tratamento térmico foi realizade em autoclave. As formulagdes
encontram-se descritas na Tabela 5. Nos ensaios de n® 2, 6 e 10 da Tabela 7,
além das respostas estudadas no Delineamentc Experimental (item 3.2.2.2)
também foram realizadas as andlises de brix, proteinas, gordura, umidade,
atividade de agua, cinzas, acidez, pH, aclcares totais e redutores. O processo na
autoclave apresentou 0s seguintes estagios:

Operacgéo Tempo (minutos)

- abertura do drene: 5

- entrada de ar e vapor: 5

- tempo de cozimento: especifico em cada ensaio
- presséo de vapor. variavel em cada ensaio

- contrapressédo com ar até 100° C: 7

- enfrada de agua: 5

- drenagem: 5

3.2.4. Substituicdo parcial do leite em pd por concentrado protéico de soro
de leife

Como alternativa ao leite em pod, testou-se substituicdes com
concentrado protéico de soro de leite. As condi¢hes foram padronizadas para:

- concentragdo de solidos: 55%
- temperatura: 116° C
- tempo: 30 minutos

O procedimento foi 0 mesmo descrito no item 3.2.1 (Figura 5) e as
formulagbes s&o descritas na Tabela 8. Essas substituicoes foram testadas
baseadas em dados da literatura (HEIMLICH et af, 1994).
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Tabela 8 - Formulacdes de doce de leite com substituicdo parcial de concentrado

protéico de soro de leite.

Componentes Substituicdes (Soro : Leite)
(%) 60 40 50: 50 40:60 }30:70
Acucar 34 34 34 34
Agua 45 45 45 45
Leite em pd 8,4 10,5 12,86 14,7
Concentrado protéico de soro 12,6 10,5 8,4 6,3
Bicarbonato de sodio (g)/1000 g 1,73 1,73 1,73 1,73

Para verificar a influéncia do tratamento térmico, optou-se por um
novo teste no doce de [eite produzido com substituicdo parcial de concentrado
protéico de soro. O ensaio utiizado foi 0 de ndmero 13 (Delineamento
Experimental, Tabela 7) uma vez que esse teste apresentou boa resposta
sensorial de cor e luminosidade quando testado na formulagao fradicional. Nesta
fase, também comparou-se uma nova substituicdo (20.80) dentro do memo

tratamento térmico.

Tabela 9 — Formulagdo com parcial substituicio de leite em pd por concentrado
protéico de soro de leite para o doce de leite processado em autoclave

Componentes Substituic&o (Soro : Leite)
(%) 20:80 30:70

Aclcar 33 33
Xarope de glucose 8 8
Agua 34 34
Leite em pb 20 18
Concentrado protéico de soro 5 7
Bicarbonato de sédio (g)/1000 g 2,44 2,44
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3.2.5. Processo continuo de doce de leite em trocador de calor

Esta etapa foi realizada na planta piloto do Laboratério de Frutas,
Hortalicas e Produtos Agucarados (FEA-UNICAMP). Utilizou-se um trocador de
calor de mistura estatico que facilita a transferéncia de calor pela prdpria estrutura,
que favorece a sua movimentagéo (ANON, 1990).

O misturador estético helicoidal & um acessério relativamente
simples e que oferece vantagem como ser usado em ftrocador tubular para
melhorar a homogeneizagao do produto e aumentar a fransferéncia de calor
(TOREZAN, G.A.P., 2000).

As Figuras 6 e 6a apresentam, respectivamente, ¢ equipamento
utilizado no processo continuc e seu esbogo legendado. Ele &€ composto por um
tanque alimentador de ago inox de 100 |, bomba de desiocamento positivo MONO
PUMPS (Modelo SJ 310/v) munida de regulador de velocidade VARIMOT (escaila
de 0 a 1600 rpm), termopares rigidos tipo T (cobre-constantan) com os fio de
extenséo; mandmetros para vapor WIKA-WELDINTEC com escalas de 0 a 4
Kgf/cm?; valvula redutora de pressdo SPIRAX SARCO modelo BRV25; registrador
digital de temperatura (JOHNIS modelo ICEJ-10 com 12 canais), agitador
mecanico semi industrial; termdmetro, crondmetros digitais. O trocador de calor
possui 2 trechos retos interligados em ag¢o inox, 5 moédulos de aquecimento
munidos interiormente de misturador estético helicoidal KENICKS (205 mm de
comprimento). O modulo tem 188,5 mm de comprimento e 22,20 mm de diametro
interno e a interligagéo entre os dois frechos apresenta 900 mm de comprimento e
35,80 mm de diametro interno. Ainda possui 3 tubos de retengdo com 245; 230 e
1250 mm {comprimento) e 22,20; 35,80 (diametro interno).

O processo inicial de preparacéo foi semelhante ao processamento
descrito no item 3.2.2. A Figura 5 apresenta o fluxograma do processo utilizado.
As matérias primas foram misturadas no tacho encamisado até temperatura de
84° C. Em seguida foram transportadas ao tanque alimentador (Figuras 6 e 6a) do
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equipamento de processo continuo, mantendo-se a temperatura de 84° C. A
mistura foi bombeada para o trocador de calor/misturador estatico. Apds a saida
do produto (103° C) foi realizado o envase a quente em embalagem metalica
procedido do resfriamento a temperatura ambiente. Para este trabalho, utilizou-se
a formulagio com 71% de sdlidos (Tabela 5) apbs a tabulag@o e analise estatistica
dos resultados do delineamento experimental (item 3.2.2.2).

PESAGEM DA MATERIA PRIMA
sacarose
leite em po
bicarbonato de sédio
agua
J
J

MISTURA

tacho encamisado - 84° C

Y
U

HOMOGENEIZAGAO e TRATAMENTO
TERMICO/MISTURADOR ESTATICO

U
U

ACONDICIONAMENTO

U
Y

RESFRIAMENTO
temperatura ambiente

Figura 5 — Fiuxograma de processamento de doce de leite utilizando trocador
de calor/misturador estatico.
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N.H.)

1

do no processamento continuo.

1Za

(fonte: PEZOA GARCIA

Equipamento util

0921}e1S3 JOpPRINISIN/IO[RD 3P l_o_@m_oo‘_..._.ov ewanbsg

Figura 6
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e
g
3;
L
~=4 | U

1) Tubos de escoamento com camisa dupla de valor,
contendo os elementos helicoidais de mistura

2) Bomba de deslocamento positivo

3) Tanque de alimentac&o

4) Saida do produto

5) Mandmetros

6) Rede de vapor

Figura 6a — Esquema legendado do trocador de calor / misturador estatico.
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'3.2.6. Analise Sensorial

3.2.6.1. Avaliagdo de aceitagdo e preferéncia

Com o objetivo de avaliar o grau com que os consumidores gostaram
ou desgostaram dos produtos de doce de leite, utilizou-se a escala hedbnica
(MORAES, 1983).

Esta metodologia foi aplicada em duas fases deste trabalhoc. Na
primeira etapa foram analisados os 17 (dezessete) produtos obtidos no
delineamento experimental (item 3.2.2.2). Na segunda fase, aplicou-se a
comparagio entre o produto obtido no processo continuo (item 3.2.5) e produtos
comerciais mais conhecidos no Brasil (marcas Nestlé, Mococa e ltambé) e na
Argentina ( marcas llolay, San Ignacio, Gandara, Sancor, La Serenisima). Nesta
etapa, além da escala hedénica, utilizou-se também a escala do ideal (MORAES,
1993).

As condigbes utilizadas para este frabalho sao descritas a seguir:
a) Provadores e condicoes do teste: a aceitagio dos produtos foi avaliada por
34 (trinta e quatro) consumidores (27 na segunda fase) habituais de doce de leite.
Os testes foram realizados em Laboeratério de Analise Sensorial (FEA-UNICAMP).
Foram servidas 20 g de cada amostra de produto, em copo descartavel codificado
com ndmero de 3 (irés) digitos, em temperatura ambiente e com um copo d’agua
a ser utilizado pelo provador para enxaglle bucal entre as amostras. Os
provadores avaliaram as amostras utilizando escala hedbdnica estruturada de
9 (nove) pontos. Inicialmente os individuos avaliaram o sabor de cada amostra em
cabines individuais com luz vermetha para mascarar possiveis diferengas de cor
entre as amostras. Em seguida, fora da cabine, sob luz branca, os provadores

utilizando a mesma escala, analisaram a cor do produto.

A Figura 7 mostra a ficha utilizada neste teste. Na segunda etapa, foi
incluida a avaliac@o de aceitagc@o da aparéncia geral dos produtos e foi solicitado
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aos provadores gue comentassem o que mais gostaram e o que menos gostaram

nos itens analisados (Figura 8).

Nome; Data:

1-Vocé esta recebendo 3 (trés) amostras codificadas de Doce de Lsite. Por
favor, prove da esquerda para a direita e indique o quanto vocé gostou ou

desgostou do SABOR das mesmas.

9 — gostei extremamente

8 — gostei muito

7 — gostel moderadamente

6 — gostel ligeiramente

5 — nem gostei/nem desgostei
4 — desgostei ligeiramente

3 — desgostei moderadamente
2 — desgostei muito

1 — desgostei extremamente

Amaostras
SABOR

2—Fora da cabine, avalie o quanto vocé gostou ou desgostou da COR

das amostras

Amostras
COR

Figura7 —Ficha utilizada para ¢ teste de aceitaggdo de doce de leite
no delineamento experimental
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Nome: Data:

1 — Vocé esta recebendo 3 (trés) amostras codificadas de Doce de Leite. Por
favor, prove da esquerda para a direita e indique ¢ quanto vocé gostou ou
desgostou do SABOR das mesmas.

9 — gostei extremamente

8 — gostei muito

7 — gostei moderadamente

6 — gostel ligeiramente

5 — nem gostei/nem desgostei
4 — desgostei ligeiramente

3 — desgostei moderadamente
2 — desgostei muito

1 — desgostei extremamente

Amostras
SABOR

2- Comente o que vocé mais gostou e menos gostou no SABOR.

3 - Fora da cabine, avalie 0 quanto vocé gostou ou desgostou da
APARENCIA GERAL e COR.

Amostras
APARENCIA GERAL
COR

4 — Comente o que vocé mais gostou e menos gostou na APARENCIA GERAL
e COR.

Figura 8 — Ficha utilizada para o teste de aceitacdo dos produtos comerciais de
doce de leite
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A comparacéo do produto obtido no processo continuo com produtos

comerciais de origem brasileira e argentina foi realizada com 27 (vinte e sete)

provadores, que utilizando a Escala do Ideal (Figura 9), indicaram o quéo ideal se
encontrava a intensidade do SABOR, VISCOSIDADE e COR do produto. O teste
foi realizado, primeiro nas cabines para a andlise do sabor € da viscosidade, e a

analise de cor foi realizada fora das cabines.

ESCALA DO IDEAL (COR - SABOR - VISCOSIDADE)

Nome: Data;

1 — Prove cada amostra de Doce de Leite e utilizando a escala abaixo indigue o qudo
ideal se enconira a intensidade do SABOR e da VISCOSIDADE em cada Amostra.

7 - muito mais intenso que o ideal (forte)

6 - moderadamente mais intenso que o ideal
5 - ligeiramente mais intenso que o ideal

4 - intensidade ideal

3 - ligeiramente menos infenso que o ideal

2 - moderadamente menos intenso que o ideal
1 - muito menos intenso que o ideal (fraco)

Amostras
SABCR
VISCOSIDADE

2 - Usando a mesma escala avalie a COR do produto, fora da cabine.

Amostras
COR

Figura 9 — Ficha utilizada para escala do ideal na andlise de doce de leite.

52




Material e Métodos

3.2.6.2. Andlise Descritiva Quantitativa (ADQ)

_ Os produtos comerciais brasileiros e argentinos e 0 produto obtido no
- processo continuo foram avaliados através da Analise Descritiva Quantitativa

(ADQ), gque permite descrever as principais caracteristicas que compdem a
| aparéncia, aroma, sabor ¢ textura, além de medir a intensidade das sensacfes
percebidas (STONE & SIDEL, 1985). A analise descritiva foi utilizada neste estudo
com o objetivo de comparar as amostras. As etapas utilizadas nesta metodologia

sd0 descritas a seguir.

3.2.6.2.1. Pré sele¢do dos provadores

Inicialmente, voluntarios foram pré selecionados com base no
interesse, disponibilidade de tempo, e poder discriminativo com relagdo as
caracteristicas sensoriais presentes em amostras de doce de leite. Para avaliar o
poder discriminativo da cada voluntario, utilizou-se o teste trianguar.

Os 18 (dezoito) voluntérios, alunos e funciondrios da FEA-UNICAMP,
foram entéo inicialmente submetidos a uma sesséo de 6 (seis) testes triangulares.
Em cada teste, duas amostras eram iguais e uma era diferente. As 6 (seis)
possiveis posigbes das amostras (AAB, ABA, BAA, BBA, BAB, ABB) foram
apresentadas balanceadamente entre os provadores. Era pedido acs provadores
que indicassem a amostra diferente. A ficha empregada pode ser vista na Figura
10. As amostras utilizadas foram das marcas Nestlé e Mococa por se
apresentarem moderadamente diferentes em termos sensoriais. Treze (13)
individuos foram selecionados em fung&o de terem acertados pelo menos 4 (66%)

dos testes triangulares.
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Nome: Data:

Vocs esta recebendo 3 amostras de Doce de Leite: duas s&o iguais e uma &
diferente. Por favor, prove as amostras da esquerda para a direita e assinale
a amostra diferente.

Figura 10 — Ficha utilizada para o teste triangular na selecao de provadores.

3.2.6.2.2. Desenvolvimento da terminologia descritiva

O desenvolvimento da terminologia descritiva foi realizado através do
método rede (“The Kelly Reportery Grid Method”) descrito por MOSKOWITZ
(1983). Foram apresentadas nove amostras, divididas em 3 (trés) grupos de 3. As
amostras (20 g) foram servidas em copos plasticos brancos, codificados com
nameros de 3 (trés) digitos. Os provadores avaliaram as amostras em cabines
individuais, iluminadas com luz vermelha. A aparéncia foi avaliada fora da cabine,
sob luz branca. A ficha utilizada pode ser vista na Figura 11 e seguiu o modelo
utilizado por WAKELING & MACFIE, (1995). Os atributos gerados por cada
provador foram avaliados (Tabela 12) e através de uma discussdo em grupo
chegou-se a uma lista consensual de atributos, onde atributos sindnimos ou

antdnimos foram agrupados.

Varias sessGes foram realizadas, para definir os atributos que
comporiam a ficha de avaliagdo (Figura 12}, bem como a definicdo de cada
atributo e os materiais de referéncia (Figura 13).
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1 Nome; Data:

AMOSTRAS

Vocé esta recebendo trés amostras de Doce de Leite. Inicialmente identifique as
duas amostras mais similares com rela¢do a Aroma e descreva com detalhes, em
que elas s50 similares e como elas diferem da terceira amostra com relagéo ao
Aroma. Em seguida, repita o0 mesmo procedimento com relagdoc ac Sabor,
Textura e Aparéncia das amosiras.

AROMA

SABOR

TEXTURA

APARENCIA

Figura 11 — Ficha utilizada no método rede,
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Nome: Data;

Por favor prove as amostras de doce de leite, e identifigue com um traco a intensidade
do atributo.

AMOSTRA
AROMA
Doce | |
Pouco Muito
Baunilha | |
Pouco Muito
Caramelo | [
Nenhum Muito
Leite cozido [ |
Pouco Muito
Leite | |
: Nenhum Muito
SABOR
Doce } ;
Pouco Muito
Baunilha | |
Pouco Muito
Caramelo | {
Nenhum Muito
Leite cozido | l
Pouco Muito
Leite ] |
Nenhum Muito
TEXTURA
Adesividade | |
Pouco Muito
Arenosidade l [
Pouco Muito
Viscosidade ! ]
Pouco Muito
APARENCIA
Brilho | [
Pouco Muito
Cor creme | |
Pouco Muito
Consisténcia | I
Pouco Muito

Figura 12 - Ficha de avaliagdo.
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Descricdo dos termos e referéncias para doce de leite

AROMA

Dace: aroma caracteristico de sacarose pura

Baunilha: aroma caracteristico de uma solugéo de baunilha

Pouco: solugéo a 2% de baunilha

Muito: solucio a 4% de baunilha

Caramelo: aroma associado & caramelo

Nenhum: Leite UHT

Muito: solucdo concentrada de caramelo da Refinagies de Mitho do Brasil

Leite cozido: aroma associado ao cozimento do leite esterilizado

Pouco: leite UHT

Muito: leite UHT cozido por 10 minutos

Leite: aroma associado ao leite UHT

Leite UHT

SABOR

Doce: gosto associado a solugdo de sacarose

Pouco: solugdo de sacarose a 2%

Muito: solucdo de sacarose a 4%

Baunilha: sabor caracteristico de uma solugo de baunilha

Pouco: solugdo a 2% de baunitha

Muito: solugdo a 4% de baunitha

Caramelo: sabor associado ao caramelo

Nenhum; leite

Muito: solugdo concentrada de caramelo da Refinagdes de Milho do Brasil

Leite cozido sabor associado do leite esterilizado cozido

Pouco: leite esterilizado

Muito; leite esterilizado cozido por 10 minutos

Leite: sabor associado ao leite esterilizado

Leite: esterilizado

TEXTURA

Adesividade: grau em que a amostra adere aos dentes

Pouca: leite condensado e agua na diluigdo 1:1

Muita; solugéo leite condensado:leite em pd (3:1)

Arenosidade: presenca de cristais percebiveis na boca

Pouca; leite condensado e agua na diluigdo 1:1

Muita: 10 g de leite condensado:5 g de sacarose _

Viscosidade: caracteristica de preenchimento provocada pela amostra na boca

Pouca: leite condensado diluido 1:1

Muita: leite condensado:leite em pé (4:1)

APARENCIA

Brilho: capacidade da superficie do produto refietir a luz

Cor creme caracteristica: cor caracteristica da cor creme do doce

Pouco: leite condensado 1:1

Muito; 10 g de leite condensado mais 1,0 g de caramelo

Consisténcia: caracteristica de escoamento da amostra quandeo o recipiente que
a contém é mexido.

Pouco; leite condensado 1:1

Muito: leite condensadoleite em pod (4:1)

Figura 13 — Definicao dos termos e referéncias de doce de ieite utlizados na

Andlise Descritiva Quantitativa (ADQ)
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Tabela 10 —- Termos levantados peio método rede na analise do doce de leite.

Termo Nimero Termo Numerc
de de
Mencbes Mengches
APARENCIA SABOR
Cor Bauniliha 2
Carameio 1 Doce 10
Muito escuro 3 Torrado 1
Ciaro 3 Leite 3
Marrom caramelo 1 Amargo 2
De doce de leite comercializado 2 Caramelo 5
De chocolate 1 Leite condensado 4
Amarelo claro 1 Chocolate 1
Marrom claro 1 Leite acucarado 1
Britho 5 Doce de ieite 3
Homogeneidade 1 Aguado 1
Arenoso 1 Cozido 1
Fluido 1 Aclcar queimado 1
Viscoso 1 Aditivo 1
Elastico 1 Leite em pé 1
Liso 1 Plastico 1
Consistente 1
Opaco 2 TEXTURA
Mole 1 Viscosidade 1
Cremoso 1 Plasticidade 1
Duro 1 Dureza 1
Uniforme 1 Consistente 8
(Granuloso 1 Adesivo 2
Firme 1 Fluido 1
Bolhas 1 Liso 3
Denso 1
AROMA Grudento 1
Leite 2 Pastoso 1
Carameio 6 “Puxa-puxa” 2
Baunilha 3 Arenoso 3
Bala Toffee 2 Macio 1
Doce de leite 7 Fino 1
Doce 8 Cristais 2
Leite fermentado 1 Granuloso 1
Leite condensado 1 Homogéneo 1
Torrado 1 Gel 2
Doce 8 Cremoso 1
Queimado 2
Cozido 1
Acgucar 1
Leite cozido 1
Leite em pd 1
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3.2.6.2.3. Treinamento e selegdo dos provadores

Com as referéncias consensualmente desenvolvidas e as definicdes
de cada descritor, os provadores foram familiarizados com cada descritor € os
pontos extremos das respectivas escalas. Apds varias sessdes de treinamentos os
provadores passaram por um segundc processo de selecdo. Nesta selecdo, os
provadores foram solicitados a avaliar 3 (irés) amostras {processo continuo,
Sancor e Nestié) em 3 (trés) repeticdes utilizando a Ficha descritiva previamente
desenvolvida (Figura 11). Foram selecionados 10 (dez) provadores. Os critérios de
selecdo dos provadores foram em relagéo & repetibilidade (Frepeticdo > 0,30) e
poder discriminativo (Famostra > 0,5) afravés de 2 (dois) fatores (amostra e

repeticao).

3.2.6.2.4. Avaliacdo final das amostras

As 8 (oito) amostras comerciais € a amostra obtida por processo
continuo foram analisadas em 3 (trés) repetigdes, utilizando-se o delineamento
experimental de blocos incompletos balanceados (COCHRAN & COX, 1957). Em
cada sess@io foram apresentadas 3 (trés) amosiras. Os resultados foram
analisados estatisticamente através da Analise de Variancia (fontes de variacéo:
amostra, provador, repetico), Teste de Tukey, e Analise do Componente Principal
(ACP).
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3.3. Métodos Analiticos
3.3.1. Corregdo da acidez do leite

Na fabricacdo do doce de leite, a partir de leite com acidez maior que
16° Domic pode ocorrer coagulagdo das proteinas. Para evitar esta ocorréncia
adiciona-se ao leite bicarbonato de sédio reduzindo-se a acidez para 13° Domic.
Assim, uma vez medida a acidez fitulavel (Norma 15.1.5.1 — ADOLFQO LUTZ,
1976), calculou-se a qguantidade de bicarbonato de sédio necessaria para a
reducéo da acidez seguindo a equacéo descrita por GRANDI (1985):

B =D.M.0,746

Onde:
B = massa aproximada de bicarbonato de sddio em g;

D = °Domnic a ser neutralizado;
M = massa do leite em pd em kg.

Acrescentou-se 30% & quantidade necessaria de bicarbonato de sédio para a
reduc&o de acidez, uma vez que esse aumento melhorou as respostas sensoriais
quanto & cor obtida.

3.3.2, Determinagéo de cor

A cor do doce de leite foi determinada em colorimetro MINOLTA, em
sistema HUNTERLAB, sendo realizadas 3 (irés) leituras em cada amostra. Os
valores de cor foram lidos diretamente em 3 (trés) escalas e podem ser
visualizados na Figura 14. DA SILVA (1973), descreve o significado das escalas:

- L = mede a luminosidade e varia de 100 (cem) para superficies perfeitamente
brancas até O (zero) para o preto;

- a = mede a quantidade de vermelho guando positivo, cinza quando 0 (zero) e
verde quando negativo;

- b = mede a quantidade de amarelo quando positivo, cinza guando 0 (zero) e azul

quando negativo.
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L,a,b Color Solid

L =100

HunierLab 11431 Sunsat Hills Road, Reaton, VA 2204

Figura 14 — Representacao de cor
(fonte: Hunterlab)
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3.3.3. Determinagéao de textura

A analise de textura foi feita através do texturbmetro TA.XT2 (Stable
Micro Systems), empregando o software XTRAD. Foi realizado o perfil de textura
(TPA) através das seguintes caracteristicas analisadas (CAMPOS, 1989):
- Dureza: mede a forga necessaria para ocorrer uma deformagao;
- Coesividade: mede a extens&o a que um material pode ser deformado antes da
ruptura;
- Elasticidade: velocidade com que o material deformado volta a sua forma inicial
uma vez removida a forga;
- Adesividade: forca necessdria para vencer as forcas de atragdo entre a
superficie do alimento e a superficie de outros materiais com os quais entra em
contato,
- Mastigabilidade: energia requeridada para mastigar um produto sélido até a
degiuticao;
- Gomosidade: energia requerida para desintegrar um alimento semi sdlido até a

degluticdo.

Neste trabalho, a partir de condigbes utilizadas por PAULETTI ef a/
(1992), as amostras (20 g) acondicionadas em copos plasticos descartaveis foram
analisadas das seguintes formas:
- modo: medida de for¢a em compresséo,
- op¢ao: retorno & posic&o inicial;
- velocidade pré teste: 10 mm/s;
- velocidade pos teste: 10 mm/s;

- velocidade teste: 10 mm/s;

- distancia: 10 mm;

- limiar de forca: variacéo de 6 a 20 g de acordo com a amostra;
- forca de contato: 50g;

- probe: cilindro acrilico de 20 mm (P20);

- limiar de distancia: 0,50 mm.
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3.3.4. Determinagdo do Hidroximetilfurfural (HMF)

A determinacdo do hidroximetilfurfural foi realizada pelo método
descrito em PINTO & POMBO (1984). Sua presenca indica as primeiras
manifestacbes do escurecimento do Ieite. A técnica baseia-se na medida da cor
amarela produzida na reagéo entre o acido tiobarbiturico e o hidroximetilfurfural, e
através de uma curva padrdo quantifica-se o0 HMF presente na amostra, segundo
a equacgao:

HMF (umol/l) = 87,5A =48

Onde:
A: absorbancia lida a 443 mm

3.3.5. Determina¢do da atividade de agua (a,)

Foi realizada medida indireta da atividade de agua (a,) no aparelho
AQUALAB. Esse equipamento mede a temperatura exata em que ocorre a
condensacac do vapor (ponto de orvalho). Mediante diagramas psicrométricos,
relaciona-se com a presséo de vapor e por consequéncia com a a, (ZAPATTA ef
al, 1996). O teste foi realizado 4 20° C+0,4 e as amostras acondicionadas no

recipiente do equipamento. Para cada amostra, foram realizadas 3 (trés) medidas.

3.3.6. Soélidos soluveis

Foram determinados por leitura refratométrica direta a 20° C e os
resultados (média de 3 anadlises) foram expressos em graus Brix , segundo Norma
13.6.1 (ADOLFQ LUTZ, 1976).

3.3.7. pH

Foi determinado segundo ¢ método potenciomeétrico (Norma 4.7.2,
ADOLFO LUTZ, 1976). As determinagBes foram realizadas em triplicata e as
amostras foram diluidas na propor¢édo 1:1.
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3.3.8. Determinagéo da Acidez Titulavel

Realizada por método acidimétrico (Norma 15.2.2 do ADOLFO LUTZ,
1976) através de titulacdo direta com solugdo de NaOH 0,1 N na presenca de
fenolftaleina como indicador. Os resultados em média de ftriplicatas foram
expressos em g de acido lactico/100 g de produto.

3.3.9. Sélidos Totais e Umidade

O teor de sdlidos totais foi determinado por dessecacéo em estufa a
vacuo a temperatura de 70° C até peso constante, conforme método 9.6.1, do
ADOLFO LUTZ (1976). O teor de umidade foi calculado por diferenga. Os
resultados foram expressos em g de agua/100 g produto.

3.3.10. Determina¢éo de Lipideos Totais

Foram daterminados pelo método de BLIGH & DYER (1959). O
método baseia-se na extragcio de gordura a frio, onde a amostra € misturada com
cloroférmio, metanol e agua. A fase de cloroférmio com a gordura € isolada da
fase do metanol € agua que contém as substancias néo lipidicas. Com a
separacidc das fases, a camada superior foi desprezada e a fase cloroférmica foi
seca em estufa a 100° C. O resuitado, média de triplicata foi expresso em g de

lipideos totais/100 g produto.

3.3.11. Determinagéo de Proteinas

Foi determinado o nitrogénic total pela técnica do Micro-Kjedahl,
método n® 16.186 descrito na AOAC, 132 (1980), usando-se o fator N x 6,38 para

obter o teor de proteina bruta expressc em g/100 g do produto.
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3.3.12. Determinagao de acicares

3.3.12.1. Aglicares redutores em lactose

Foi utilizado o método n® 15.4.4 descrito nas Normas Analiticas do
Instituto Adolfo Lutz (1976). O método fundamenta-se na redug¢io de ions de
cobre bivalente, em meio basico, pelos agticares redutores. Resulitado expressc
em ¢ aclcares redutores/100 g produto.

3.3.12.2. Actdcares ndo redutores em sacarose

Foi utilizado o método n® 15.4.5 descrito nas Normas Analiticas do
Instituto Adolfo Lutz (1976).

3.3.13. Determinacéio de cinzas

Foi empregado o método n° 16.184 descrito no AOAC, 13 ed (1980),
através de incineragéo da amostra em mufla a 550° C até peso constante. Os
resuitados foram expressos em g/100 g de produto.

3.3.14. Controle de cristalizagao

Foi realizado o controle visual simples de detecgfo de cristais nos
periodos de 30, 60 e 90 dias segundo procedimento qualitativo de SANTOS ef af
(1977).
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3.4. Analises Estatisticas
3.4.1. Anilise de Variancia

Para avaliagcdo dos resultados fisico-quimicos e sensoriais do doce
de leite, foi empregada a Andlise de Variancia (ANOVA) e determinada a
significancia peio emprego do teste F (p < 0,05). Para estudo comparativo das
médias foi feito o teste de Tukey, verificando-se as médias significativas ao nivel
de 5% de significancia (THE SAS SYSTEM, 1992 e STATISTICA FOR
WINDOWS, 1995).

3.4.2. Metodologia de superficie de resposta

A analise relativa aos efeitos das varidveis independentes
(temperatura, tempo e concentracéo) sobre as respostas avaliadas (L,' a, b, HMF,
cor sensorial, dureza, adesividade, gomosidade, mastigabilidade, coesividade,
elasticidade), foi realizada através da metodologia de superficie de resposta (BOX
et al, 1978). A resposta esperada da varidvel independente pode ser escrita como:

Através da andlise de regressao, pode-se para cada resposta (y)
ajustar o polindmic completo de 2° ordem com as variaveis independentes (x). A
formula geral deste modelo € dada pela equagéo:

FaN

y = Bo+ B1Xq + PaXa + Paxs + B11Xq? + B2oXa® + BasXs® + BazXqXz + P13XqX3

+ BasXoX3 + E

onde:

AN

y = funcéo resposta ou variavel dependente;,

x1, X2, x3 = niveis codificados das varaveis independentes;

Bo = ponto central do sistemas ou estacionario;

B1, B2, Pa = coeficientes lineares das variaveis independentes;

B11, B22, Bas = coeficientes dos quadrados das variaveis independentes;
B12, P13, B2z = coeficientes de interagéio entre as varidveis independentes;
E = residuo que mede o erro experimental
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A significancia de cada modelo estudado foi testada por Andlise de
Variancia (ANQOVA), observando-se a significancia da regressao e da falta de
ajuste em relagdo a 95% de confianca pelo teste F , e o coeficiente de
determinacédo R?, através do qual é avaliada a adequacédo do modelo: quanto mais
proximo for seu valor de 1 ou 100%, melhor tera sido o gjuste do modelo e sua
capacidade preditiva (BARROS NETO ef a/, 1996).

Considerou-se para compor os modelos ajustados somente os
parametros com nivel de significancia < 0,05. No modelo ajustado, a andlise de
regresséo e o teste F foram novamente realizados considerando somente seus

parametros e a significancia da falta de ajuste do modelo foi avaliada.

Os graficos tridimensionais foram elaborados para cada uma das
respostas estudadas utilizando o programa STATISTICA FOR WINDOWS (1995).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Caracterizagdo da matéria-prima

As Tabelas 11 e 12 mostram, respectivamente, a composicdo
centesimal média do leite em p6 e do concentrado protéico de soro, utilizados
neste processamento.

Comparando as duas matérias-primas, observa-se que o
concentrado apresenta um valor mais baixo de gordura (aproximadamente 8
vezes menos) € os demais componentes se apresentam mais altos. A partir
destas diferencas se trabalhou com as devidas formulagdes apresentadas no
decorrer deste trabaiho, tentando ter sempre um produto padrdo em sélidos de
leite e tendo-se a preocupagédo com o balan¢o de lactose visande o controle de
cristalizacfo caracteristica e indesejave! deste acucar.

Tabela 11 — Composicio média do Leite em po Integral Ninho.

Composigdo média g/ 100 g de produto
Proteinas 26,21
Lactose | 37,28
Gordura 26,57
Cinzas 573
Umidade 413

Tabela 12 — Composicdo média do concentrado protéico de soro Dairy Lo.

Composigdo média g/ 100 g de produto
Proteinas 34,98
Lactose 51,51
Gordura 3,27
Cinzas 5,85
Umidade 6,99
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4.2. Determinagéo dos limites das variaveis de processo

As formulagbes preparadas na fase preliminar para fixaces dos
limites estudados foram elaboradas em cinco nivets de concentracdo de solidos
(50, 54, 60, 66 e 70%), maniendo sempre a relagdo de massa entre os
ingredientes sélidos constante, e processadas por 15, 30 e 40 minutos & 116° C
(tem 3.2.1), foram avaliadas em fungdo do teor de hidroximetilfurfural e das
determinacdes instrumentais da cor e textura, tendo como padréo o doce de leite
Nestlé. Os resultados sdo discutidos a seguir.

4.2.1. Cor Instrumental

Comparando os resultados com os valores do doce padrdo, pela
Tabela 13, que apresenta os valores obtidos para os parametros luminosidade (L)
e cromaticidades a e b, observa-se que para a iuminosidade duas amostras ndo
diferiram do padréo: a 8 (60% / 30 minutos) e a 11 (50% / 40 minutos). As
restantes se apresentaram mais claras ou mais escuras. Todas as amostras
processadas a 15 minutos (de 1 a 5) e as amostras 6 (50% / 30 minutos) e 7 (54%
/ 30 minutos) foram mais claras. As amostras 9 (66% / 30 minutos) e 10, 12, 13,
14, e 15 (40 minutos) foram mais escuras.

A escala de cromaticidade a, apresentou uma resposta positiva para
todas as amostras, indicando a presenca de pigmento vermelho. As amostras que
nao diferiram significativamente (p < 0,05) do doce padréo, foram a 3, 4 e 5 (60,
66, 70% / 15 minutos, respectivamente). Para a cromaticidade b, os resultados
positivos indicaram a presenga do pigmento amarelo e as amostras que ndo
diferiram significativamente ( p < 0,05) da amostra padrac foram: 6, 7, 9e 10 (& 30
minutos) e a 12 (40 minutos). As demais apresentaram menor valor de b. De
acordo com a Figura 15a, pode-se observar, que de um modo geral, na
concentragdo mais baixa, gquanto maior o tempo de processo, menor a

luminosidade (mais escura a amostra). Proximo a 66%, este efeito passou a ser
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menos efetivo nos 3 (trés) tempos de processos estudados, uma vez que quanto
mais concentrado o produto, menos desenvolvimento de cor.

Observou-se para o parametro a (Figura 15b) que as amostras até
66% apresentaram um aumento no teor de pigmento vermelho, e acima de 66%
os valores comegaram a apresentar uma certa estabilidade no teor obtido. Para o
pigmento amarelo (b), apresentado no Figura 15¢, os valores foram diferenciados
para cada tempo de processo, sugerindo uma forte interacao entre concentragdo e
tempo na determinagéo desse pigmento.

Tabela 13 — Valores obtidos para os parametros de cor dos testes preliminares.

amostras Luminosidade (L) a b
50% / 15 min 67,202 1,34°¢ 23,86°
54% / 15 min 62,00° 2,439¢ 25,19,°4
60% / 15 min 60,91° 2.92% 25,90°¢¢
66% / 15 min 56,93¢ 3,73° 26,68 ¢
70% / 15 min 58,69° 3,68° 26.47°°*
50% / 30 min 57,66 °¢ 6,67° 28,053P¢
54% / 30 min 54 87° 7.35° 28,242P¢
60% / 30 min 51,35"9 7,79"° 26,74 ¢9
66% / 30 min 49 14" 9,02° 27,29%%F
70% / 30 min 4962" 9,26° 28,40%°
50% / 40 min 52,58' 9,042 27,405
54% / 40 min 49,969" 9,782 28,74%P
60% / 40 min 47,32! 9,95% 26,954
66% / 40 min 44 51" 10,112 25,17 °¢
70% / 40 min 47,62" 9,84° 27,06%¢

Doce de leite padréo 51,98 5,48 ¢4 30,322
DMS 1,64 1,21 3,14

- letras iguais na mesma coluna, amostras ndo diferem entre si (p < 0,05)

i



Resulftados e Discussao

80
(]
T 80
B
"]
° 40 =30
= ' | 40"
E 20 L e ||
-

0 'L" T = T T 1 |
50 54 60 66 70 |

concenfragao de solidos(%)

Figura 15a - Luminosidade (L) do doce de leite enlatado em fungéo da
concentragdo de solidos e processado a 116° C.
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Figura 15b - Cromaticidade a do doce de leite enlatado em fungdo da
concentragdo de sélidos e processado a 116° C.
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Figura 15c - Cromaticidade b do doce de leite enlatado em funcdo da
concentrag&o de sdlidos e processado a 116° C.
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4.2.2. Teor do hidroximetilfurfural (HMF)

A Tabela 14, apresenta os resultados obtidos na determinagéo do
HMF, formado no escurecimento do produto. Verificou-se que amostras mais
escuras apresentaram maior valor de HMF e que o fator de correlagéo (R) entre o
teor de HMF e a luminosidade foi de 0,76. Verificou-se também que com 15
minutos de processo, o teor de HMF ficou bem abaixo do teor de doce de leite
padrdo e que as amostras 6 a 10 (30 minutos) n&o diferiram significativamente

entre si (p < 0,05). As amostras 11 a 15 (40 minutos) apresentaram valores

superiores.

A Figura 16 mostra que nos tempos de 15 a 30 minutos, o teor de
HMF se apresentou crescente, com aumento de até 66% de sodlidos. Resultado
esperado, uma vez que o HMF aumenta linearmente com o aumento da
concentracdo de agucar e tempo de processo (PINTO & POMBO, 1984). Acima de
66% observou-se uma diminuigdo no teor de HMF, e a hipétese provavel para este
fato é que a partir de uma concentracéo, a velocidade de reagdo € mais lenta pois
diminui o solvente presente fazendo com que os reagentes figuem mobilizados
(BOBBIO & BOBBIO, 1995). Para o tempo de 40 minutos, observou-se que 0s
valores obtidos foram superiores ao doce padréo e aos doces elaborados em
menor tempo de processo, mostrando a influéncia desse na formagéo da cor do
produto. Até 70% esse valor foi decrescendo com o aumento da concentracao,
muito provavelmente porque como este composto surge no inicio da Reag&o de
Maillard, um tratamento muito intenso faz com que ocorra outras reacdes de

degradacao.
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Tabela 14 — Resultados de hidroximetilfurfural (HMF) para os testes preliminares.

amostras Hidroximetilfurfural (umol / g)
50% / 15 min 1,10
54% / 15 min 3,05
60% / 15 min 464"
66% / 15 min 6,28°f
70% / 15 min 5,02
50% / 30 min 8,94 %¢
54% / 30 min 10,024
60% / 30 min 10,76°
66% / 30 min 12,12°
70% / 30 min 11,731
50% / 40 min 28,382
54% / 40 min B 17T™
60% / 40 min g8 q7°
66% / 40 min 22,13°
70% / 40 min 15,83°¢

Doce de leite padréo 10,87 ¢
DMS 3,54

- letras iguais, amostras néo diferem entre si (p < 0,05)

)
o
|

HMF(umol/g

concentracio de solidos (%)

Figura 16 — Teor de hidroximetilfurfural (HMF) do doce de leite enlatado em fungéo
da concentracdo de sélidos e processado a 116° C.
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4.2.3. Textura Instrumentail

A Tabela 15 apresenta os resultados obtidos para os parametros de
textura analisados: dureza, coesividade, elasticidade, adesividade, mastigabilidade
e gomosidade.

Comparando os resultados com o doce padrdo, observa-se que
apenas a amostra 12 (564%/40 minutos) nao diferiu significativamente (p < 0,05) no
atributo dureza. Para os demais atributos as amostras se apresentaram da
seguinte maneira; nos atributos elasticidade, adesividade, mastigabilidade, as 15
amostras diferiram significativamente (p < 0,05) do padréo. Para a analise de
coesividade a amostra 1 (50%/15 minutos) ndo se diferiu significativamente do
padrdo, e a amostra 3 (80%/15 minutos) ndo apresentou diferenga na
gomosidade.

Analisando os perfis obtidos para estes atributos (Figuras 17a a 17f),
pode-se verificar que em gqualguer concentragdo, quanto maior o tempo de
processo maiores os valores obtidos, uma vez que o tempo intensifica as reagdes
ocorridas entre os componentes do leite e oufros ingredientes. Na textura, de um
modo geral, também pode-se verificar que proximo a 66% de sélidos, houve uma
modificacgo das respostas. Uma possivel explicacdo consiste no fato que aita
concentragdo de solutos acarreta um extensiva agregacao protéica reduzindo sua
solubilidade, modificando sua estrutura e possiveis reagdes externas
(LOURENGCO, 2000).
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Tabela 15 — Parametros de textura para os ensaios preliminares.

amostras dureza coesividade elasticidade adesividade mastigabitidade gomosidade
_ @) (gxs) (gxs) (gxs) (gxs) (gxs)

50% / 15 min 12,82° 0,83° 10,69" -1,42° 0,952 10,21°P
54% / 15 min 43,509 0,689 29,30 35,229 0,88 °4 25,68!
60% / 15 min 33,39/ 0,70"% 23,28/ 24,22° 0,90°¢ 20,83°¢
66% / 15 min 94,27° 0,689 64,322 -110,29" 0,87 ¢4 56,654
70% / 15 min 60,55" 0,76 % 46,02° 60,84 0,91 2b¢ 42 12
50% / 30 min 18,58 ™ 0,764 13,94 -3,93° 0,942b 13,14"
54% / 30 min 31,10/ 0,70"¢ 19,40 -16,34¢ 0,91 2be 21,56%
60% / 30 min 65,21° 0,664 37,78" -48,66/ 0,88°4 42 65"
66% / 30 min 114,33 P 0,57" 45 54" -129,70° 0,719 64,23"
70% / 30 min 37,99" 1,26° 38,799 40,53 0,81°f 47 49°
50% / 40 min 14,107 0,75% 9,32° -9,70° 0,89°¢ 10,53°
54% / 40 min 21,32° 0,71 ¢ 13,18M 29,58 0,84 94ef 15,24™
60% / 40 min 94,33° 0,52' 53,13° -76,15 0,86 %9 60,83°
66% / 40 min 165,192 0,699 54,03° -160,84° 0,69° 77,802
70% / 40 min 25.86K 1,39° 50,12 " -38,71" 0,79f 48151
Doce de leite padréo 64,69° 0,82° 9,20° -92,04" 0,44" 52,33°¢
DMS 0,14 0,047 0,153 0,096 0,053 0,097

- letras iguais na mesma coluna, amostras ndo diferem entre si (p < 0,05)
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Figura 17a — Parametro dureza do doce de leite enlatado em fungdo da
concentragéo de sélidos e processado & 116° C.
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Figura 17b — Parametro coesividade do doce de leite enlatado em fungéo da
concentracdo de sélidos e processado & 116° C.
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Figura 17c — Parametro elasticidade do doce de leite enlatado em fungéo da
concentracdo de solidos e processado a 116° C.
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Figura 17d — Parametro adesividade do doce de leite enlatado em fung&o da
concentracdo de solidos e processado & 116° C.
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Figura 17e — Parametro mastigabilidade do doce de leite enlatado em fungao da
concentragdo de solidos e processado a 116° C.
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Figura 17f — Parametro gomosidade do doce de leite enlatado em funcéo da
concentragéo de solidos e processado a 116° C.
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4.2.4. Variagoes e valores limites

A verificagdo que mesmo nos maiores tempos de processo, as
amostras com concentracéo de 50% n&o atingiram a consisténcia e nem a cor do
doce de leite padrdo, nos levou a fixar como limite minimo a concentracéo de 55%
de solidos. O limite maximo para a concentragao foi fixado em 75% de sélidos,
porque os perfis obtidos (Figuras 15 a 17) sugeriram haver uma mudanga de

comportamento nos valores proximos de 70% de solidos.

O limite méximo de temperatura foi ampliado para 130° C com o
intuito de reduzir o tempo de processo, uma vez que mesmo em altas
concentracdes e com 40 minutos de processo & 116° C ainda tinhamos produtos
com dureza abaixo do padrdo. O limite minimo de 110° C foi escolhido em fungédo
de ser préximo da temperatura de “ponto final” do processo tradicional.

Com limites mais altos para concentracdo e uso de temperaturas
bem mais altas, o tempo maximo de processo foi reduzido para 35 minutos. O
limite minimo foi reduzido para 10 minutos conforme PINTO & POMBO (1984),
que encontraram boas respostas sensoriais para doces comerciais com valores de
HMF de 3,8 a 4,8 umol/l. Assim, escolheu-se trabalhar a 10 minutos, uma vez que

os valores obtidos para 15 minutos foram, na maioria, superiores a estes.

Para auxiliar o desenvolvimento da cor do produto, substituiu-se 20%
da sacarose por xarope de glucose (MARTINS & LOPES, 1980).

Com as faixas de variagbes estabelecidas, determinou-se os niveis

intermediarios (Tabelas 6 e 7 do item 3.2.2.2) utilizados.
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4.3. Propriedades dos doces de leite formulados com leite em pé
processados por autoclavagem

4.3.1. Influéncia da concentragdo de sdlidos, tempo e temperatura de
processo na formag¢ao da cor do doce de leite.

As médias dos dados experimentais de avaliagdo instrumental de cor
(parametros L, a, b), teor de hidroximetilfurfural (HMF) e analise sensorial de cor
estao na Tabela 16. A Tabela 17 apresenta 0s modelos ajustados de regresséo (p
< 0,05) e os coeficientes de determinacdo (R para estas respostas e a Tabela
17a apresenta a significancia (p) dos fatores estudados e seus efeitos estimados
(Tabela 17b).

Tabela 16 — Valores experimentais de avaliagido instrumental de cor (parametros
L, a, b), teor de HMF e analise sensorial de cor.

Ensaio Variaveis Determinacbes

c T t L a b HMF Cor
sensorial

01 59 114 15 98,24 043 0,81 3,69 4,13
02 71 114 15 50,85 712 25,21 2,40 5,73
03 56 126 15 3936 1233 2353 4767 5,11
04 71 126 15 53,66 509 2546 2967 4,95
05 59 114 31 4384 10,42 2118 2240 8,72
06 71 114 31 43,51 10,14 2487 13,68 4,45
o7 58 126 31 3362 1315 18,08 35,03 2,73
08 71 126 31 3572 10,55 1539 26,92 0,95
09 55 120 23 4581 10,46 24,87 5,52 6,79
10 75 120 23 4043 12,07 2412 16,96 2,61
11 65 110 23 8444 -019 2198 6,38 2,50
12 65 130 23 36,57 11,92 1713 1565 1,40
13 85 120 10 50,77 7,45 2421 4,01 6,74
14 65 120 35 3834 1245 2408 1449 1,47
15 65 120 23 44 20 9,73 22,48 5,03 2,32
16 65 120 23 4418 1043 2586 4,54 262
17 65 120 23 4417 1051 26,08 567 3,71

¢ — concentracdo inicial de sélidos (%)
T - termperatura de processo (°C)
t - tempo de processo (minutos)
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Tabela 17 — Modelo de regressdo ajustado e coeficiente de determinacéo (R?)
para cor instrumental (L, a, b), HMF e cor sensorial.

Resposta Modelo (*) R?

L y = 45,32-2,96¢-8,86T+2,74T%-7,79t+8,02cT+4,36¢t+4, 76Tt 81,45
a y = 10,34+2,51T-1,65T%+2,09t-2,14cT 60,05
b y = 25,01-2,56T%3,73¢T-3,29¢ct-4,32Tt 68,95
HMF y = 4,31-1,24c+4,81c°+8,25T+4,73T%+2,36t+4,11-2,01cT-5,67Tt 62,79
cor sensorial y = 3,71-0,70c-0,96t-0,88Tt 81,32

¢ - concentragao inicial de sélidos (%)

T - temperatura de processo {°C)
t— tempo de processo {minutos)
{*) significative a p < 0,05

Tabela 17a - Significancia (p) dos fatores nas respostas para cor instrumental
(L, a, b), HMF e cor sensorial

Fatores Respostas
L a b HMF Cor
Sensorial
intercepto 0,00001 | 0,0006 0,002 0,006 0,007
concentracao 0,00002 0,94 0,08 0,02 0,04
temperatura 0,00001 0,002 0,71 0,0004 0,08
tempo 0,00001 0,003 0,55 0,04 0,04
concentragio’ 0,08 0,16 0,31 0,01 0,06
temperatura® 0,0002 0,01 0,05 0,01 0,52
tempo’ 0,06 0,28 0,26 0,02 0,15
concentragéo x temperatura | 0 00001 0,01 0,04 0,01 0,60
concentragiio x tempo 0,0001 0,12 0,04 0,27 0,43
temperatura x tempo 0,0001 0,06 0,03 0,001 0,04

significativo guando p < 0,05
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Tabela 17b — Efeitos estimados dos fatores nas respostas para cor instrumental
(L, a, b), HMF e cor sensorial

Fatores Respostas
L a b HMF Cor
Sensorial
intercepto 43,93 9,80 25,30 374 2.84
concentragao 65,03 -3,10 1,58 -1,26 0,71
temperatura -17,85 1,91 0,34 4 88 -0,66
tempo -18,11 7,63 0,41 8,30 -1,02
concentragio” 0,58 1,80 0,42 4,80 0,80
temperatura® 6,31 -2,09 2,74 2,71 0,17
tempo® 1,68 1,49 1,25 5,07 0,59
concentragdo x temperatura | 16,12 0,87 3,56 2,01 0,16
concentragio x tempo 8,63 6,08 -3,13 0,31 -0,69
temperatura x tempo 9,60 7,18 416 -5,67 -0,96

4.3.1.1. Cor instrumental (pard@metros L, a, b}

A cor é um fator fundamental para avaliar a qualidade do doce de
leite. A avaliag&o instrumental de cor foi feita através dos parémetros L, a, b. O
componente L corresponde & Luminosidade da amostra, € quanto maior o valor de
L, mais claro é o produto. Neste estudo, a Luminosidade variou em funcéo da
concentracéo de sélidos, da temperatura e tempo de processo, entre o valor de
33,62 e 98,24 conforme resultados da Tabela 16.

Através da andlise de varidncia (ANOVA) destes resultados,
verificou-se a significancia da regressao e da falta de ajuste em relagéo a 95% de

conrfianga pelo teste F e o coeficiente de determinacgo (R?).
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Para a Luminosidade (L), através da Tabela 17a, verificou-se que 0s
parametros nao significativos (p < 0,05) foram a concentragdo e o0 tempo
quadraticos. Os demais parametros se apresentaram significativos (p < 0,05)
indicando um efeito negativo da concentragéo, temperatura e fempo lineares
(Tabela 17b), uma vez que o0 aumento destes parametros diminuiram a
Luminosidade do produto (tornou-se mais escuro). A interagdo entre concentracdo

e temperatura também apresentou um efeito positivo importante.

O modelo foi entdo ajustado, como mostradc na Tabela 17,
eliminando-se os efeitos n&o significativos (p < 0,05) apresentados na Tabela 17a.
O modelo ajustado se apresentou significativo (p < 0,05) segundo o teste F
(Anexo 2a) porém, segundo BARROS NETO et a/ (1996), uma regress&o
significativa através do teste F, ndo pode servir para realizar previsfes a partir do
modelo gerado, ou seja, ele pode n&o ser preditivo por cobrir uma variagio
pequena dos fatores estudados. Assim, para que uma regressao seja preditiva, 0
valor de Fealculado deve ser no minimo de 4-5 vezes 0 valor de Ftabelado. Como
neste experimento o valor de Fcalculado foi apenas 1,1 vezes o valor de
Ftabelado, n&o se pode ter certeza que o modelo seja preditivo. Mesmo
apresentando coeficiente de determinacéo (Rz) de 81,45% e falta de ajuste néo
significativa (p < 0,05) utilizou-se a equagdo de regressao para Luminosidade
(Tabela 17) apenas como tendéncia das respostas para 0s niveis estabelecidos
neste planejamento, ressaltando que em outros niveis de variaveis devem ser
realizados novos experimentos.

Como se trabalhou com modelo ajustado, a discussa@c dos resultados
ocorreu subordinada acs graficos de superficie de resposta e de contorno para a
Luminosidade de doce de leite (Figura 18). Pela Figura, pode-se observar que
produtos mais escuros (menor Luminosidade) sag obtidos em condi¢cao de médio
alto tempo (20 — 38 minutos) e média alta temperatura (116 — 132° C), mostrando
a interacéo positiva ocorrida entre estes dois fatores. Pensando-se em trabathar

em um menor tempo de processo para obter um produto com Luminosidade entre
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48 — 50 (semelhante 2 uma Luminosidade encontrada em um doce de leite
comercial de boa aceitagdo), a temperatura utilizada deve ser acima de 120° C.

As evidéncias experimentais indicam que a intensidade da cor do
doce de leite depende fortemente do tempo de elaboragdo e da temperatura 3
qual ocorre o processo. PAULETTI et al (1996), encontraram valores de
luminosidade proximos a 43,37. Verificando a influéncia de sodlidos sollveis,
observaram que o produto € mais escuro quanto mais apresentar sélidos no
produto final. HOUGH et al (1991), analisando o efeito de solidos totais na cor,
determinaram que o aumento de sdlidos diminui o tempo necessario para a
produc@o de cor, e GRANDI (1985), observou que a temperatura teve uma maior
influéncia do que o tempo de tratamento na cor do produto.
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Figura 18 — Superficie de resposta e de contorno para a Luminosidade (L) do doce
de leite
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De acordo com a Tabela 16, os valores para a cromaticidade a
variaram de -0,19 a 13,15. Através da andlise de variancia destes resultados,
verificou-se a significancia da regressao e da falta de ajuste em relacéo a 95% de
confianga pelo Teste F e coeficientes de determinagcdo (R?). Pela Tabela 17a,
observa-se que o0s parametros concentracdo linear, concentracdo e tempo
quadratico e as interagbes concentragdo x tempo e temperatura x tempo nio
foram significativos (p < 0,05). Os demais parametros se apresentaram
significativos (p < 0,05). O efeito positivo do tempo linear (Tabela 17b) foi 0 mais

importante, aumentando a formacao do pigmento a.

O modelo da regresséo foi entdo ajustado (Tabela 17), eliminando-se
os efeitos n&o significativos (p < 0,05) apresentados na Tabela 17a. Com o modelo
considerado significativo e segundo o teste F (Anexo 2b) apresentando Fcalculado
superior ao Ftabelado e falta de ajuste ndo significativa (p < 0,05), poderia ser
considerado um bom modelo para a resposta a porém, como o coeficiente de
determinacdo (R® foi de 0,6005 explicando apenas 60,05% das respostas
estudadas, o modelo apenas foi usado para predizer a tendéncia do

comportamento dentro do intervalo estudado.

Pela Figura 19, pode-se visualizar os gréaficos de superficie de
resposta e de contorno para a cromaticidade a do doce de leite. Na faixa de baixa
temperatura (108 — 112° C) ou alta temperatura (128 — 132° C), um baixo tempo
de processo provocou a formacdo de um doce com menor valor do pigmento a.
Em uma faixa alta de tempo (32 — 38 minutos) o doce de leite se apresentou mais
vermelho praticamente em toda a extensdo de temperatura (108 — 132° C).
Quando comparado com o valor de a encontrado no doce de leite comercial (6,80)
para um processo de baixo tempo (8 — 14 minutos), a temperatura deve estar em

uma faixa aproximada de 116 — 128° C.
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Figura 19 — Superficie de resposta e de contorno para a cromaticidade a do doce
de leite
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Através da Tabela 16, observa-se que os valores para a
cromaticidade b, variaram de 081 a 26,08 conforme as condigbes de
concentragao, temperatura e tempo de processo utilizados nesse experimento.
Pela analise de variancia (ANOVA), verificou-se que a significancia da regressao e
da falta de ajuste em relagéo a 95% de confianga através do teste F e coeficiente
de determinacdo (R?). A Tabela 17a mostra que os parametros concentragdo,
temperatura e tempo lineares n&o foram significativos (p < 0,05). As interages
ocorridas entre concentracdo x temperatura, concentracéo x tempo e temperatura
x tempo se apresentaram significativas (p < 0,05) e através da Tabela 17b,

verifica-se seus efeitos negativos na resposta estudada.

O modelo de regresséao foi ajustado, eliminando-se os efeitos nao
significativos (p < 0,05). O modelo apresentou-se significativo uma vez que o
Fcalculado foi superior ao Ftabelado e a falta de ajuste néo significativa a p < 0,05
(a ANOVA encontra-se no Anexo 2c). Porém, como o coeficiente de determinacéao
foi de 0,6895, explicando menos que 70% das respostas, 0 modelo foi usado
como tendéncia para predizer o comportamento dentro do intervalo estudado. Pela
Figura 20, pode se visualizar os graficos de superficie de resposta e de contorno
para a cromaticidade b. Os graficos mostram que maiores valores de b sao
obtidos em uma faixa alta de tempo (acima de 30 minutos) e temperatura (acima
de 124° C). Em uma faixa baixa de tempo (8 — 14 minutos), em qualquer
temperatura de processo, os produtos obtidos neste experimento se apresentaram
com menores valores de b, quando comparados com doce de leite comercial de

boa aceitagdo (valor 30).
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Figura 20 — Superficie de resposta e de contorno para a cromaticidade b do doce
de leite
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4.3.1.2. Teor de hidroximetilfurfural (HMF}

O hidroximetilfurfural (HMF) é um composto que pode ser utilizado
para detectar as primeiras manifestacies de escurecimento do doce de leite e
neste estudo, de acordo com a Tabela 16, pode-se verificar que nas condi¢des de
concentragdo, temperatura & tempo de processo, os valores de HMF variaram
entre 3,69 a 47,67 umol/kg. Através da andlise de variancia (ANOVA) dos
resultados, verificou-se a significancia da regresséo e da faita de ajuste (95% de
confianga) através do teste F e coeficiente de determinacéo (R?). Pela Tabela 17a,
verificou-se que apenas a interagdo concentragio x temperatura ndo se
apresentou significativa (p < 0,05) e segundo a Tabela 17b, o tempo e a
temperatura lineares foram os efeitos positivos mais importantes seguidos da
concentracio, porém esta influencia negativamente o teor de HMF, provavelmente
porque em alta concentracéo a Reacao de Maillard € mais ienta uma vez que os
solutos estdo mobilizados (BOBBIO & BOBBIO, 1995). A interacdo entre
temperatura x tempo também apresentou um efeito negativo, € uma hipotese
provavel é que um tratamento muito intenso produz outros produtos de
degradacao na Reac¢ado de Maillard ou como o HMF é instavel, ele faciimente se
polimeriza, alterando sua guantificacao.

No modelo ajustado (Tabela 17) foram retirados os efeitos ndo
significativos (p < 0,05) apresentados na Tabela 17a. Este modelo apresentou-se
pouco significativo (p < 0,05) e através do teste F, o Fcalculado foi igual ao
Ftabelado (Anexc 2d) e a falta de ajuste se apresentou nac significativa
(p < 0,05). Segundc BARROS NETO et af (1996) o modelo n&o pode ser preditivo
por cobrir uma variacao pequena de fatores. O coeficiente de determinacéo (R%
foi de 0,6279, que explica apenas 62,79% das respostas analisadas. Assim para ©
HMF, o modelo obtido foi utilizado como uma tendéncia para predizer o
comportamento dentro do intervalo estudado. Através da Figura 21, pode-se

visualizar a superficie de resposta e de contorno para o teor de HMF, como se
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trabathou com modelo modificado, a discuss&o dos resultados foi relacionada ac
grafico. Maiores valores de HMF foram obtidos na faixa de alta temperatura {(acima
de 128° C), principalmente em duas faixas de tempo: baixo (8 — 14 minutos) e alto
{32 — 38 minutos).

Utilizando um tempo baixo de processo (8 — 14 minutos), a formacg&o
de HMF em torno de 10 pmol/g (valor encontrado no doce de leite comercial),
ocorre em uma faixa de baixa média temperatura (108 — 118° C). PINTO &
POMBO (1984) descreveram aumento linear do HMF com o aumento da
concentracao de agucar € do tempo de aquecimento, € GRANDI (1985) observou
que em um doce com 20% de sélidos nao houve desenvolvimento de cor, e que a
partir de 25% de sdlidos a formacdo ocorria a partir de 80° C. HOUGH ef af (1992)
também ressaltaram que a cor do doce de leite depende do tempo e concentracdo
de sdlidos.
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Figura 21 — Superficie de resposta e de contorno para o teor de hidroximetilfurfural
(HMF) no doce de leite
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4.3.1.3. Cor Sensorial

O estudo da cor através da analise sensorial, demonstrou gue nas
condicbes de processo utilizadas, os valores da escala se encontraram entre 0,95
a 6,79 como pode ser visualizada nza Tabela 16. Como os resuliados sensoriais
podem ser utilizados para se verificar a aceitabilidade de um produto, trabalhou-se
com uma escala hedbnica, onde valores proximos a 0 (zero) indicam que os
provadores desgostaram muitissimo, e préximos a € (nove) indicam que gostaram

muitissimo.

Através da analise de variancia (ANOVA) destes resultados,
verificou-se a significancia da regresséo e da faita de ajuste em relagaéo a 95% de
confianca pelo teste F e coeficiente de determinacdo (R?). Para a anélise de cor
pela equipe sensorial, verificou-se que 0s parametros significativos (p < 0,05)
foram a concentragdo e tempo lineares e a interagdo temperatura x tempo de
processo {Tabela 17a). Verificando-se os efeitos dos fatores na Tabela 17b, o
tempo linear foi positivo e a interacéo tempo x temperatura apresentou um efeito

negativo.

O modelo ajustado apresentado na Tabela 17 foi gerado pelos
efeitos significativos (p < 0,05) apresentados na Tabela 17a. Este modelo foi
considerade significativo (p < 0,05) e segundo o teste F (Anexo 2e) o Fcalculado
foi 4,6 vezes superior ac Ftabelado, indicando ser a equacdo um bom modelo para
predizer a resposta sensorial dentro do intervalo estudado. O coeficiente de
determinacao (R?) respondeu por 81,32% das respostas e a falta de ajuste néo foi
significativa (p < 0,05).

Os graficos tragados na Figura 22, apresentam a superficie de
resposta e de contorno para a cor sensorial de doce de leite. A melhor faixa de

aceitacdo foi em médio baixo tempo (20 a 8 minutos) e média baixa temperatura
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(108 a 120° C). Isto ocomreu provavelmente porque mesmo & baixa temperatura e
tempo, ja foi suficiente para haver reagdes de escurecimento que agradavam os
provadores e nas condicOes opostas as reagbes ja eram tdo intensas que

passaram a ser indesejadas.
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Figura 22 — Superficie de resposta e de contorno para a avaliacao sensorial de cor
de doce de leite.
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4.3.2. Avaliagéo de sabor de doce de leite

O modelo de regressdo para sabor ndo foi significativo ao nivel de
significancia 5%, assim fez-se 0 teste de Tukey (Tabela 18) para efeito de
comparagdo. N&o houve diferencas entre as amostras (p < 0,05) porém
observando-se pelas respostas que a concentraco, tempo e temperatura
interferiram pouco no sabor obtido para ¢ doce de leite, sugerindo ser mais facii

atingir um sabor ideal do que chegar nos padrdes considerados ideais de cor.

Tabela 18 — Média de aceitacdo sensorial para as amostras de doce de ieite sob
diferentes condi¢cbes de processamento

Ensaio Variaveis Determinacéo

C T t Sabor
01 59 114 15 7,75°
02 71 114 15 8,007
03 59 126 15 6,002
04 71 126 15 6,00°
05 59 114 31 6,25°
06 71 114 31 7,25°%
07 59 126 31 7,25%
08 71 126 31 6,002
09 55 120 23 7,50°
10 75 120 23 5,752
11 65 110 23 8,252
12 65 130 23 7,508
13 65 120 10 6,00°
14 65 120 35 7,25°%
15 65 120 23 7,00°
16 65 120 23 7,00®
17 65 120 23 7,00°

- letras iguais, amostras nao diferem entre si (p < 0,05}
¢~ concentracdo inicial de sélidos (%)

T - temperatura de pracesso (°C)

t - tempo de processo (minutos)
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4.3.3. Influéncia da concentragdo de sdlidos, temperatura e tempo de
processo na textura do doce de leite.

A textura € um importante ponto de qualidade do doce de leite. Neste
estudo, a avaliagdo instrumental foi realizada através dos parametros de
mastigabilidade, dureza, adesividade, gomosidade, coesividade e elasticidade.
Estes parametros variaram em funcéo da concentragéo de sdlidos, da temperatura

€ tempo de processo.

As médias dos dados experimentais para todos o0s parémetros
estudados estfo na Tabela 19. A Tabela 20 apresenta os modelos de regress&o
{(p < 0,05) e coeficiente de determinagio (R?) para as respostas de textura. As
Tabelas 20a e 20b apresentam a significancia (p) dos fatores estudados e seus
efeitos estimados, respectivamente. A Tabela 20c apresenta as médias para
mastigabilidade, uma vez que este atributo n&o apresentou modelo significativo
(p < 0,05), sendo analisado por Tukey. A faixa de valores para a resposta
mastigabilidade se apresentou entre 0,23 e 63,43. Pela Tabela, observa-se gue
houve diferengas entre as amostras estudadas.
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Tabela 19 — Valores experimentais de determinacdes de textura instrumental.

Ensaio Variaveis Determinacdes

c T t dur ade gomo coe elas
01 59 114 15 9,26 C,0 0,15 0,02 6,56
02 71 114 15 15,80 0,0 0,25 0,02 6,24
03 59 126 15 3780 4942 2370 063 279
04 71 126 15 19,62 -0,91 0,10 0,00 6,36
05 59 114 31 10,00 0,00 0,15 0,01 5,66
06 71 114 31 11,24 -1,79 0,04 0,00 5,98
07 98 126 31 4734 62,08 33,75 0,85 0,85
08 71 126 31 72,04 -63,27 65,82 0,77 0,95
09 55 120 23 13,36 0,00 2,36 0,18 6,74
10 75 120 23 81,24 5594 66,01 0,81 0,96
11 65 110 23 10,80 0,00 0,75 0,08 8,75
12 65 130 23 71,02 -84,16 52,25 0,45 0,95
13 65 120 10 40,68 -33,83 26,38 0,66 0,96
14 65 120 35 36,54 -29,90 28,31 0,78 0,80
15 65 120 23 32,32 -23,09 23,30 0,73 0,85
16 65 120 23 31,90 -1821 22,91 0,73 0,86
17 65 120 23 32,90 -20,27 24,06 0,74 0,88

¢ - concentragao inicial de sélidos (%) dur = dureza coe = coesividade

T - temperatura de processo (°C)
t - tempo de processo (minutos)

ade = adesividade

elas = elasticidade

gosno = gomosidade

Tabela 20 — Modelo de regressao e coeficiente de determinacao (R para os

parametros de textura instrumental.

Resposta Modelo (*) R*

dur y = 32,85+9 41 c+2,04c2+16 96 T+3,74t-1,03°+4,69¢t+8,24 Tt 72,08
ade y =-22,37-3,56¢-23,10T4, 58T2-5,14t+6,14CT-6,44¢t-9,15Tt 70,44
gomo  y = 24,90+7,73c+14,60T-2,45T%+5,041-2, 168+5,68¢t+8,25Tt 67,17

coe(™) y = 0,75+0,27¢-0,15¢*+0,27T-0,14T?+0,09t-0,07t:-0,09¢T+0,07ct+0,13Tt 65,85
elas(*) y = 0,77-0,44c+1,37¢%1,70T+1,37T%-0,63t+0,34%40,46¢cT-0,35ct-0,77Tt 69,37

¢ —~ concentracdo inicial de sdlidos (%)
T - temperatura de processo (°C}
t—tempo de processo (minutos)
{*) - significativo p < 0,08

dur = dureza

ade = adesividade

coe = coesividade
elas = elasticidade

gomo = gomosidade
{"™) - modelo completo
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Tabela 20a — Significancia (p) dos fatores nas respostas para textura instrumental

Fatores Respostas |
dur ade gomo cge elas
intercepto 0,0001 0,004 0,0002 0,00003 0,00003
concentracio 0,0002 0,03 0,001 0,006 0,006
temperatura 0,0001 0,001 0,0001 0,00006 0,0002
tempo 0,01 0,02 0,001 0,0006 0,0001
concentra¢io® 0,01 0,84 0,17 0,0002 0,0003
temperatura’ 0,18 0,02 0,02 0,0003 0,001
tempo’ 0,02 0,24 0,01 0,001 0,001
concentragao x temperatura 0,44 0,02 0,46 0,001 0,001
concentragido x tempo 0,01 0,02 0,001 0,002 0,002
temperatura X tempo 0,001 0,01 0,001 0,001 0,01
significativo quando p < 0,05 dur = dureza coe = coeesividade
ade adesividade elas = elasticidade

Tabela 20b - Efeitos estimados dos fatores nas respostas para textura

gomo = gomosidade

instrumental

Fatores Respostas

dur ade gomo coe elas
intercepto 33,34 -21,34 24 42 0,75 0,77
concentragao 18,83 -7,11 15,45 0,53 -0,88
temperatura 33,93 -46.19 29,20 0,54 -3,40
tempo 7,48 -10,28 10,07 0,17 -1,26
concentragio® 3,91 0,33 0,75 -0,29 2,74
temperatura® -0,61 -9,65 4,69 -0,28 2,74
tempo’® 2,24 242 4,09 0,13 0,68
concentragdo x temperatura -0,34 12,27 -0.38 -0,17 0,82
concentragao x tempo 9,37 -12.87 11,36 0,13 -0,71
temperatura x tempo 16,47 -18,31 16,49 0,25 -1,55
dur = dureza coe = coesividade
ade = adesividade elas = elasticidade

gomo = gomosidade
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Tabela 20¢ — Médias de mastigabilidade na analise de textura instrumental

Ensaio Variaveis Determinagéo
c T t Sabor
01 59 114 15 0,98°
02 71 114 15 1,53 ¢
03 59 126 15 18,76°
04 71 126 15 0,69°
05 59 114 31 0,87°¢
06 71 114 31 0,23°
07 59 126 31 28,85°
08 71 126 31 53,10%°
09 55 120 23 15,90 %°
10 75 120 23 63,432
11 65 110 23 5,05%¢
12 85 130 23 49 93°
13 65 120 10 25,21°
14 65 120 35 25,59°
15 65 120 23 20,16°
16 65 120 23 19,89°
17 65 120 23 21,47°

- letras iguais, amostras nao diferem entre si {p < 0,05)

¢ — concentragio inicial de solidos (%)

T — temperatura de processo (°C)
t — tempo de processc (minutos)
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4.3.3.1. Parametros de textura: dureza, adesividade, gomosidade,
coesividade, elasticidade.

Verificou-se neste estudo gue a dureza variou de 9,26 a 81,24 g em
fungdo da concentracao de soélidos, da temperatura e tempo de processo,
conforme visto na Tabela 19.

Através da andlise de variancia (ANOVA) destes resultados,
verificou-se a significancia da regressdo e da falta de ajuste em relagao a 95% de
confianca pelo teste F e o coeficiente de determinagéo (R?).

Para a dureza, através da Tabela 20a, verificou-se que os
parametros nao significativos (p < 0,05) foram a temperatura quadratica e a
interacdo concentragdo x temperatura. Os demais parametros se apresentaram
significativos (p < 0,05) e através da Tabela 20b, observa-se um efeito positivo

para a temperatura e concentracéo e para a interagao tempo x temperatura.

0O modelo foi entdo ajustado, como mostrado na Tabela 20,
eliminando-se os efeitos nao significativos (p < 0,05) apresentados na Tabela 20a.
O modelo ajustado se apresentou significativo (p < 0,05) segundo o teste F (Anexo
3a) porém como o Fcalculade foi ligeiramente superior ao Ftabelado e segundo
BARROS NETO ef al (1996), uma regressdo deve ser considerada preditiva se o
Fcalculado for 4-5 vezes superior ac Ftabelado, utilizou-se a equacgdo de
regressdo para dureza (Tabela 20) apenas como tendéncia das respostas para os
niveis estabelecidos neste planejamento. O coeficiente de determinacao (R2) foi
de 72,08% ¢ a falta de ajuste nao foi significativa {(p < 0,05). Como © modeio foi
ajustado, a discussao dos resuitados ocorreu a partir dos graficos de superficie de
resposta e de contorno para a dureza do doce de |eite (Figura 23). Pela Figura,
pode-se observar que produtos mais duros sac obtidos em condigcdes de medio

alto tempo (20 — 38 minutos) e alta temperatura (124 — 132° C), mostrando a
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interacao positiva ocorrida entre estes dois fatores. Pensando-se em trabalhar na
faixa de baixo tempo de processo (8 — 14 minutos) para se obter um produto com
dureza proxima (60) ao doce de leite comercial bem aceito, deve-se trabalhar com
concentragao acima de 65%, uma vez que, pela Figura 23 observa-se que valores
proximos ao padr&o ocorreram no processo com tempo médio (20 — 26 minutos) e

temperatura superior a 124° C.
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Concentragao 65%
Dureza

B -17 646
N 5841
Bl 5964
Bl 17,769
[1 29,574
141,380
E=1 53,185
I 64,990
B 76,795
I 88,601
Bl above

Concentragdo 65%
Dureza

(141,380
] 53,185
Bl 64,990
B 76,795
Bl 38,601 8 i ; ; i
B above 108 112 116 120 124 128 132

o]

TEMPERAT

Figura 23 — Superficie de resposta e de contorno para o parametro dureza do
doce de leite
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Nas mesmas condicdes de processo utilizadas, verifica-se que para
a resposta adesividade, a faixa variou de 0 (zero) a —84,16, conforme visto na
Tabela 19. Através da anadlise de varidncia destes resultados, verificou-se a
significancia da regresséo e da falta de ajuste em relagdo a 95% de confianca pelo
teste F e coeficiente de determinacdo (R?). Pela Tabela 20a, observa-se que os
parametros concentragcdo e tempo quadraticos ndo foram significativos (p < 0,05).
Os demais parametros se apresentaram significativos (p < 0,05). A temperatura
linear foi o efeito mais importante (Tabela 20b) indicando que seu aumento diminui
a adesividade do produto (efeito negativo).

O modelo de regressé&o foi entdo ajustado (Tabela 20), eliminando-se
os efeitos n&o significativos (p < 0,05) apresentados na Tabela 20a. O modelo foi
considerado significativo e segundo o teste F (Anexo 3b) apresentou Fcalculado
superior ao Ftabelado e falta de ajuste néo significativa (p < 0,05). O coeficiente de
determinacédo (R?) foi de 0,7044, explicando 70,44% das respostas estudadas.
Assim, como o Fcalculado foi pouco superior ao Ftabelado e o coeficiente de
determinacéo (R?) préximo a 70%, o modelo foi usado para predizer a tendéncia
do comportamento dentro do intervalo estudado.

Pela Figura 24, pode-se visualizar os graficos de superficie de
resposta e de contorno para a adesividade do doce de leite. Doces mais adesivos
foram obtidos em processo de alto tempo (26 — 38 minutos) e alta temperatura
(128 — 132° C). Para a adesividade, quando se quer um produto semelhante ao
doce padrdo comercial (-90,0) verifica-se que na concentracéo de 65% (Figura
24) se torna dificil obter caracteristica, uma vez que em baixo tempo de processo
este valor sé é alcancado em temperatura de 132° C e tempo de 14 minutos.
Assim, para a adesividade, concentragédo acima de 65% possibilitara a diminui¢éo

do tempo de processo.
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Concentragdo 65%
Adesividade

20N

B 116,813
B 102,144
B -87 475
B 72,806
[1-58,137
[1-43 468
7] 28,799
B -14,130
Bl 0,539
B 15,208
B above

Concentracédo 65%
Adesividade

(@]

0.

=
B 116,813 &
B 102,144
B 87 475
B 72,806
[1-58,137
[ 1-43,468
[ -28,799
I -14,130
Bl 0,539
Bl 15208 S
Bl above 108 112 116 120 124 128 132

TEMPERAT

Figura 24 — Superficie de resposta e de contorno para o parametro adesividade do
doce de leite
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Na gomosidade, nas condi¢bes de processo, os valores variaram de
0,04 a 66,01 (Tabela 19). Pela analise de variancia (ANOVA), verificou-se a
significancia da regressdo e da falta de ajuste em relagdo a 95% de confianca
através do teste F e coeficiente de determinagdo (R?). A Tabela 20a mostra que a
concentracdo quadratica e a interagdo da concentragdo x temperatura ndo foram
significativas (p < 0,05). Os demais parametros se apresentaram significativos
(p < 0,05) e através da Tabela 20b, verificou-se que os efeitos lineares de
temperatura e concentragao foram importantes no modelo.

O modelo de regressao foi ajustado, eliminando-se os efeitos nao
significativos (p < 0,05). O modelo apresentou-se significativo uma vez que o
Fcalculado foi superior ao Ftabelado e a falta de ajuste néo significativa a p < 0,05
(a ANOVA encontra-se no Anexo 3c). Porém, como o coeficiente de determinacao
foi de 0,6717, explicando menos que 70% das respostas, o modelo foi usado
como tendéncia para predizer o comportamento dentro do intervalo estudado. Pela
Figura 25 pode-se visualizar os graficos de superficie de resposta e de contorno
para a gomosidade do doce de leite. A Figura mostra que produtos mais gomosos
sdo obtidos na faixa de alta temperatura (124 — 132° C) e alto médio tempo
(24 — 38 minutos). Trabalhando-se em tempo baixo de processo (8 — 14 minutos),
na concentracao 65%, os produtos obtidos sdo menos gomosos que o valor de
gomosidade para o doce padrao (52,33). Valores proximos sao obtidos em tempo
minimo de 23 minutos desde que a temperatura esteja em 132° C. Para diminuir o

tempo de processo, se deve utilizar concentragéo superior a 65%.
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Concentragdo 65%
Gomosidade

Bl 34199
I 23,248
Bl 12,297
N -1,346

[] 9,605

[] 20,556
(=1 31,507
B 42,458
B 53,408
N 64,360
B above

Concentragao 65%
Gomosidade

TEMPO

B -34,199
I 23248
I -12,297
Bl -1,346

[J 9,605

[ 20,556
[ 31,507
B 42,458
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Il 64,360 .
I zbove 108 112 116 120 124 128 132

TEMPERAT

Figura 25 — Superficie de resposta e de contorno para o parametro gomosidade do
doce de leite
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Pela Tabela 19, pode-se verificar que para as condi¢ées de processo
utilizadas neste experimento, a faixa de valores de coesividade foi de 0,00 (zero) a
0,85. Através da analise de variancia (ANOVA) dos resultados, verificou-se a
significancia da regressdo e a nao significancia da falta de ajuste (95% de
confianca) através do teste F e coeficiente de determinacdo (R?). Pela Tabela 20a,
verificou-se que todos os parametros foram significativos (p < 0,05) e a
concentragdo e temperatura lineares e a interagéo tempo x temperatura foram os
efeitos mais significativos (Tabela 20b). Assim, utilizou-se o0 modelo completo para
este parametro (Tabela 20). O Anexo 3d apresenta a ANOVA completa. Como o
coeficiente de determinacgéo (R?) foi de 0,6585 que explica apenas 65,85% das
respostas analisadas e a diferenca entre Fcalculado e Ftabelado foi baixa, o
modelo nao foi considerado preditivo por cobrir uma pequena variagao dos fatores,
apenas foi utilizado como uma tendéncia para predizer o comportamento dentro

do intervalo estudado.

As Figuras 26 e 27 apresentam, respectivamente, a superficie de
resposta e de contorno para a combinagdo tempo-temperatura, e para a
combinacdo tempo-concentracdo, uma vez que para a coesividade, os efeitos
desses fatores foram préoximos (Tabela 20b). Pela Figura 26, observa-se que
produtos mais coesos sao obtidos na faixa de media alta temperatura
(120 - 132° C) e médio alto tempo (18 — 38 minutos). Comparando-se com um
produto comercial padréo, cujo valor de coesividade € de 0,80, trabalhando-se em
uma faixa de baixo tempo (8 — 14 minutos) os produtos obtidos sdo menos
coesos, indiferentemente da temperatura utilizada. Pela Figura 27, os produtos
menos coesos estdo na regiéo de alta concentragéo (72 - 80%) quando em baixo
médio tempo de processo (8 — 20 minutos) e na regido de baixa concentragcao
(52 — 56%) quando em tempo alto de processo (32 — 38 minutos).
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Concentragéo 65%
Coesividade
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Bl 0574
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B 0,205
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Concentragao 65%
Coesividade
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Figura 26 — Superficie de resposta e de contorno para o parametro coesividade do
doce de leite. Combinagao tempo-temperatura.
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Temperatura de 120° C
Coesividade
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Figura 27 — Superficie de resposta e de contorno para o parametro coesividade do
doce de leite. Combinagdo tempo-concentragao.
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Os valores de elasticidade obtidos neste experimento foram de 0,85
a 6,75 (Tabela 19). Através da analise da variancia (ANOVA) verificou-se a
significancia da regresséo e a n&o significancia da falta de ajuste (p < 0,05). Pela
Tabela 20a verificou-se que todos os fatores foram significativos para a
elasticidade e que a temperatura e tempo lineares foram os mais importantes
(Tabela 20b). O modelo completo foi entéo utilizado para este parametro (Tabela
20), e a ANOVA pode ser vista no Anexo 3e. O coeficiente de determinacédo (R?)
respondeu por apenas 69,37% das respostas avaliadas, assim o modelo foi
apenas utilizado como tendéncia para predizer o comportamento dentro do

intervalo estudado.

A Figura 28 apresenta a superficie de resposta e de contorno para o
parametro elasticidade. Produtos mais elasticos foram obtidos em baixa
temperatura de processo (108 — 110° C) em qualquer faixa de tempo (8 — 38
minutos). Comparando com um produto padrao comercial (0,92), observa-se pela
Figura, que em baixo tempo de processo (8 — 14 minutos), em qualquer
temperatura , os produtos obtidos foram mais elasticos que o padréao.
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Figura 28 — Superficie de resposta e de contorno para o parametro elasticidade do
doce de leite.
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4.4. Processamento continuo do doce de leite no trocador de
calor / misturador estéatico

Apbs a andlise da influncia da concentracdo, temperatura e do
tempo de processo realizado no ltem 4.3 e do estudo da minimizagéo do tempo de
processo, levando em consideragdo deixar o produto sempre préximo ac padréo
comercial em relag@o aos atributos de cor e textura (apresentado também no ltem
4.3), iniciou-se a etapa no trocador de calor. Como ja descrito anteriormente, a
escolha deste equipamento (ltem 3.2.5) se deu pela simplicidade do mesmo, uma
vez que pode-se observar pelos dados da literatura (Parte 2) que ainda é muito
dificit de trabalhar em processo continuo no mercado brasileiro. Assim, o objetivo
foi criar um produto de qualidade a partir de um processo simplificado.

Apbs varios testes preliminares, fez-se 0s devidos azjustes do
equipamento nas condigbes necessarias para o doce de leite & 71% de sodlidos:
temperatura inicial de 84° C (aquecido no tacho encamisado), saida do trocador a
103° C. O tempo total de processo foi de 9 minutos e a vazdo de 3,56 kg/min
(bomba a 1 rpm e presséo de vapor na camisa do trocador tubular 3,5 kgflem?).

A temperatura de saida de 103° C foi a maxima possivel obtida para
o doce de leite nesse experimento e para processos continuos utilizando outros
equipamentos, segundo a literatura a temperatura final alcancada foi sempre

superior a 103°.

A partir destas condigbes foram realizadas as analises fisico-
quimicas e testes de cor e textura instrumental. Os resultados obtidos serao
discutidos no lfem 4.4.5 deste trabalho, comparando com produtos obtidos em
condicoes de concentracdo, temperatura e tempo de processo diferenciados.
Também realizou-se uma andlise sensorial através de testes de aceitagéo e
preferéncia, escala do ideal e andlise descritiva quantitativa (ADQ). Nestes testes,
utilizou-se produtos comerciais de boa aceitagdo no mercado brasileiro e
argentino, 0 que possibilitou um estudo dé qualidade comercial possivel do doce

obtido. Estes resultados estdo apresentados nos ltens 4.4.1, 442 e 443.
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4.4.1. Teste de preferéncia e aceitagdo do doce de leite em processo
continuo. Comparagdo com amostras comerciais.

A andlise sensorial do doce de leite através dos parémetros de
aparéncia geral, cor e sabor, mostraram segundo dados da Tabela 21, que nos
doces estudados, houve diferencas de aceitagdo entre as nove amostras,
destacando que ¢ mercado para este produto se apresenta ainda muito variavel,
apresentando extremos para estes atributos. Pode-se também verificar através da
utilizag@o de produtos comerciais de outros paises, a grande diferenga existente
na aceitagéo dos consumidores, uma vez que se escotheu produtos comerciais
bem aceitos nos respectivos mercados consumidores e paises produtores €
grandes consumidores do doce de leite. A comparagéo sensorial com produtos
comerciais possibilitou enguadrar o doce de leite obtido em processo continuo

dentro das caracteristicas sensoriais comerciais.

A Tabela 21 e a Figura 29 apresentam os resultados obtidos do teste
de aceitag@o para as amostras comerciais brasileiras e argentinas, e também para
a amostra obtida no processo continuo. Em relacdo ac sabor, houve amostras
bem aceitas tanto entre as argentinas como entre as brasileiras. Das duas
amostras mais aceitas com relagdo ao sabor, uma era brasileira (amostra 7 —

Mococa) e a outra argentina (amostra 2 — Gandara).

Para o sabor, de forma geral, as amostras obtiveram médias que se
situavam entre os termos da escala heddnica cofrespondentes & “gostei
ligeiramente” e “gostei moderadamente”. A amostra obtida no processo
continuo n&o se diferenciou significativamente (p < 0,05) das amostras comerciais

tanto brasileiras como argentinas.

Em relacao a aceitag@o das amostras através da aparéncia geral, a
amostra obtida no processo continuo n&o se diferiu significativamente (p < 0,05)

de duas amostras argentinas. De um modo geral, as amostras com melhores
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médias sensoriais se situaram entre os termos da escala hedonica
correspondentes a “gostei moderadamente” e “gostei muito”.

Comparando os resultados para o atributo cor, as médias de
aceitagdo se localizaram entre 7 e 8, correspondentes a escala hedonica em
“gostei moderadamente” e “gostei muito”, respectivamente. E a amostra
obtida no processo continuo se apresentou sem diferencga significativa (p < 0,05)

em relacao as duas amostras argentinas e uma amostra brasileira.

A Tabela 22 apresenta os principais motivos fornecidos pelos
provadores em gostar mais ou menos de uma amostra em relagéo aos atributos
de sabor, aparéncia geral e cor. Observa-se que pelos motivos apresentados,
alguns preferem amostras de doce mais escuras, e para outros provadores isto ja
se apresenta como um motivo para néo gostar. Para o sabor, também ocorreu de
uma mesma caracteristica como “sabor de leite” ter se apresentado como uma
preferéncia e algumas vezes rejeicdo. Para a aparéncia geral, essa dualidade nao
foi percebida, uma vez que os produtos menos firmes se apresentaram também

menos preferidos e vice-versa.

141



Resultados e Discussao

Tabela 21 — Médias de aceitacdo sensorial de doce de leite em processo
continuo e amostras comerciais

Amostras Aparéncia Geral Cor Sabor
1 5,26 >cd 4,37° 6,07 2P¢
2 7,632 7,153P 7,19°
3 7,042 5,96 2bcd 5,70°¢
4 4,74°¢ 5,30 5,26°
5 7,00° 6,440 6,590
6 6,782P 6,593P¢ 6,96 *°
7 6,82a 7.41°2 7.52%
8 6, 19 abc 5,6? bc.d 6, 19 abc
9 4,631 4,561 5,52P¢
DMS 1.53 1,67 1,47
- letras iguais na mesma coluna, amostras nao diferem entre si (p < 0,05)

Amostra Nome

1 San Ignacio

2 Gandara

3 San cor

4 La Serenisima

5 llolay

6 Nestlé

7 Mococa

8 ltambé

9 Processo continuo

D e i et
2 g e
E 6 [@Aparéncia Geral
o 4 @Cor
o
8 O Sabor
I 2 |
E o
|
L 1
Amostra Nome
1 San Ignacio
2 Gandara
3 San cor
4 La Serenisima
5 liolay
6 Nestlé
rd Mococa
8 Itambé
g Processo continuo

Figura 29 — Perfil sensorial de aceitacdo de doce de leite em processo continuo e
amostras comerciais
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Tabela 22 — Motivos de preferéncia de provadores.

Motivos Sabor Aparéncia Geral Cor
dogura leve brilho uniforme
caramelo homogeneidade escura

Preferidos de leite cremosidade
tipico firmeza

massa lisa
muito doce pouca viscosidade | muito escura
néo caracteristico pouco firme muito clara
bala toffee granulosidade amarelo
amargo arenosidade opacidade

Menos preferidos | ieite em po
caramelo
baunilha
de leite
de leite condensado

4.4.2, Escala do ideal na andlise sensorial do doce de leite em processo
continuo. Comparagdao com amostras comerciais.

A escala do ideal utilizada nesta fase do trabalho permitiu observar
0s pontos que mostraram porque os provadores aceitaram mais ou menos uma ou
outra amostra do teste anterior. Através das observac¢des, pode-se modificar ou
manter algum ponto que tenha sido considerado diferente do ideal.

A Tabela 23 apresenta os resultados obtidos para o teste com a
escala do ideal e na Figura 30, pode-se visualizar o perfil obtido para as amostras
em relagéo aos atributos de sabor, viscosidade e cor, na escalade 1 a7, o valor 4
indica o ideal nos atributos especificados. Valores acima ou abaixo de 4 indicam

respectivamente, mais intenso e menos intenso gue o ideal.

Os resultados indicaram que de um modo geral, as amostras
brasileiras apresentaram intensidade de sabor préxima do ideal, além de duas

amostras argentinas (1 e 5). As demais amostras argentinas se apresentaram com
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sabor ligeiramente mais intenso que o ideal. A amostra obtida no processo

continuo se apresentou com sabor ligeiramente menos intenso que o ideal.

-

Com relag2o a viscosidade, das trés amostras brasileiras, a de
namero 6 (Nestié) e a de nimero 8 (itambé) se apresentaram proximas do ideal.
Com relacéo as amostras argentinas, a de numero 1 e a de nimero 4 mostraram
viscosidade ligeiramente menos intensa que o ideal. E a amostra de nimero 9,
obtida no processo continuo se apresentou moderadamente menos intensa gue o
ideal. Comparando com valor instrumental de textura, esse produto apresentou
uma dureza de 11,83 g.

Para o atributo de cor, as amostras se apresentaram acima ou
abaixo do ideal. Para as amostras argentinas, os valores foram superiores na
escala do ideal ao correspondente ‘ligeiramente mais intenso” e as amostras

brasileiras 6 e 7 se apresentaram proximas ao ideal.

A partir destes resultados, pode-se modificar a viscosidade em
processc continuo atraves da utilizagéio de amido ou outro espessante na
formulaggo, uma vez gue a legislacgo brasileira permite e € realmente muito
utilizado nos produtos comerciais. E para aumentar a coloragdo do produto, pode-
se adicionar caramelo na férmula inicial ou se utilizar da propria sacarose da
formulagdo fazendo sua caramelizacdo prévia. Estes recursos podem ser
utilizados com o© intuito de n&o alterar o fratamento térmico utilizado no
processamento continuo, uma vez que foi sua simplicidade de uso uma das

caracteristicas da escolha do equipamento, como ja descrito no ltem 4.4.
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Tabela 23 — Medias da escala do ideal para o doce de leite em processo continuo
e amostras comerciais

Amostras Sabor Viscosidade Cor
1 4,443° 2,96°°¢ 5,89°
2 5,07 2P 4,072 4,963P
3 5,072° 4,44° 5562
4 563° 2,89°¢ 5,592
5 433" 4,042 4,932P
6 4,00°° 3,592° 3,56°4
7 4,33° 4,59° 4.41b¢
8 3,93°¢ 419° 3,009
9 2,78° 1,96° 233°
DMS 1,28 1,04 1. 17
- letras iguais na mesma coluna, amostras nao diferem entre si (p < 0,05)

Valor 4: ideal

Amostra Nome

1 San Ignacio

2 Gandara

3 San cor

4 La Serenisima

5 llolay

6 Nestle

7 Mococa

8 [també

9 Processo continuo

Figura 30 — Perfil sensorial da escala do ideal para doce de leite em processo

media escala do ideal
o N E- o o

Valor 4
Amostra

O~ L WN—

O Cor

BECSR SRR

produtos

ideal

Nome

San Ignacio
Gandara

San cor

La Serenisima
llolay

Nestle
Mococa
ltambé
Processo continuo

continuo e amostras comerciais
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4.4.2.1. Comparacéao de cor sensorial e instrumental

A Tabela 24 apresenta os resultados sensoriais e instrumentais com
relagdo a cor das amostras. Comparando os resultados com aqueles mostrados
na Tabela 23, pode-se observar que as amostras mais extremas foram as de
numero 9 e 1. Estas duas amostras se apresentaram respectivamente, acima e
abaixo do ideal e para a escala de aceitagdo (Tabela 21) obtiveram menor valor.

Comparando a Luminosidade (L) apresentada na Tabela 24 e a
analise sensorial de cor (Tabela 23), verifica-se que as amostras mais escuras que
o ideal (de numero 1 a 5) apresentaram valores de L abaixo de 48 e as amostras
mais claras que o ideal (numeros 8 e 9) apresentaram valor de L acima de 50.
Estes resultados sugerem que os valores de L entre 48 e 50, implicariam em
amostras com colorag&o préxima do ideal. De fato, as amostras de nimeros 6 e 7
(brasileiras) se apresentaram proximas do ideal e obtiveram um valor de L de
50,40 e 48,20, respectivamente.

Comparando a cromaticidade a (vermelho), pode-se verificar que as
amostras com escala menos ideal em relagéo a cor, também apresentaram pouca
quantidade deste componente e foram as amostras de numero 8 e 9. Para a
cromaticidade b (amarelo), verifica-se que na Tabela 22, a cor amarela apresenta-
se como um motivo de menor preferéncia e as amostras de numero 9 e 1 que
apresentaram menor aceitacdo (Tabela 21) para a cor sensorial, apresentaram
valores de b de 26,89 e 16,95, respectivamente. As amostras consideradas
proximas do ideal (nimeros 6 e 7) obtiveram valores entre 28 e 20, o que n&o
comprovou nenhuma relagédo com analise sensorial e instrumental, levando-se a
considerar que nédo ha um valor ideal de a e b para os doces estudados.

Na Figura 31, pode—se visualizar o perfil de cor instrumental através
da Luminosidade (L), da cor sensorial através da escala heddnica (consumidor) e

da escala do ideal para as nove amostras testadas.
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Tabela 24 — Analise instrumental de cor para o doce de leite em processo continuo
e amostras comerciais

Amostras L a b
1 35,809 8,40° 16,95"
2 42 43¢ 9,99° 2391°
3 38,96 10,08° 21,09'
4 39,71°¢ 10,69° 23,80°
5 38,95 8,27 ¢ 19,979
6 50,40° 6,81¢ 30,33°
7 48,20° 8,73° 28,85°
8 56,15° 562' 30,87°
9 56,00 2,09° 26,891
DMS 0,49 0,17 0.65
- letras iguais na mesma coluna, amostras néo diferem entre si (p < 0,05)

Amostra Nome

1 San Ignacio

2 Gandara

3 San cor

4 La Serenisima

5 llolay

6 Nestlé

T Mococa

8 ftambé

9 Processo continuo

EL
Elconsumidor

cor

1 2 3 4 5 6 7 8 8

produtos

ostra Nome
San Ignacio
Gandara
San cor
La Serenisima
llolay
Nestlé
Mococa
Itambé
Processo continuo

Figura 31 — Perfil de cor instrumental e sensorial do doce de leite em processo
continuo e amostras comerciais

mmﬂmmhum-&g
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4.4.3. Andlise Descritiva Quantitativa {ADQ) do doce de leite em processo
continuo. Comparagio com amostras comerciais.

4.4.3.1. Selecdo dos provadores

Os provadores pré selecionados pelo teste triangular, foram
novamente selecionados apds o treinamento. Para isso, utilizou-se trés amostras
distintas que foram: amostra 1 (San Cor), amostra 2 (Nestié) e amostra 3
(processo continuo).

A selec@o dos provadores foi baseada em dois pontos. O primeiro foi
em relagéo as informagdes de repetibilidade e do poder de discriminagdo através
de dois fatores {amostra, repeticdo) para cada um dos atributos. Os valores de F
obtidos para cada um dos fatores estudados podem ser vistos na Tabela 25.
Considerou-se como critéric de sele¢do os provadores gue apresentaram F da
amostra maior que 0,50 ¢ F de repeticdo maior que 0,30 para mais de dez

atributos analisados (de um total de dezesseis).

O segundo ponto de selegdo, foi a comparagdo entre o consenso de
cada provador para cada atributo selecionado e a média geral da equipe sensorial
(Tabela 26). Foram eliminados os provadores que apresentaram diferengas com a
equipe sensorial em cinco ou mais atributos.

Comparando os dois critérios, pela Tabela 25, os provadores de
nimeros 3, 5, 6 & 9 apresentaram F maior que 0,30 e pela Tabela 26, os
provadores de nimeros 6 e 9 apresentaram diferencas em cinco atributos. Assim,
dois provadores (numeros 6 e 9) foram descariados da equipe sensorial.
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Tabela 25 - Valores de F da amostra e F de repeticdo para cada atributo.

Atri pi p2 p3 p4 p& p6 p7 p8 p8 pt0 p11 pi2
ADC 089 098 089 088 094 089 063 0,08 0,95 0,06 0,09 Q0,77
008 0,88 076 012 0,79 094 0,28 0,34 0,79 063 084 0,23
ABAU 022 003 0,19 045 0,07 083 0,002 0,001 0,03 310 0,02 0,44
0,28 08B 0,31 045 08 087 078 0,44 0,58 0,38 0,861 0,44
ACA 0,006 0,08 0,09 048 0,001 0,38 0,001 0,22 0,26 0,004 0,005 0,08
016 04 0,27 042 044 078 0,15 0,84 0,18 055 0,05 0,8
ALCO 0,18 0,01 0,39 026 0002 080 0,03 0,05 0,386 g03 015 0,14
0,687 087 063 078 002 074 020 0,74 0,03 047 0864 0,71
ALE 0,18 0,002 0,31 034 002 050 0M 0,03 0,34 028 0,02 0,12
0,66 0,49 012 0415 04 022 091 0,34 0,62 0,01 0,41 0,68
sDO 0,17 0868 0,31 0,11 015 068 0,02 0,0003 0,77 0,007 0,005 0,16
0,00 087 0,31 015 016 0,37 0,10 0,18 0,72 0,17 0,27 0,16
SBAU 0,47 0,001 0,31 0001 030 0,19 0,008 0,0003 Q04 0,03 002 0,44
016 0,18 0,88 064 053 071 0,22 0,44 0,44 003 028 0,44
S8CA 002 0,05 0,15 025 014 0,001 0,03 0,5 0,001 0,04 0006 0,01
0,35 0,30 0,66 0,77 034 012 0,95 0,65 0,12 014 0,28 0,44
SLCO 0,22 0,006 0,24 0,04 020 004 0,001 0,006 0,33 0068 0,04 0,03
008 0,06 0,10 034 086 060 0,22 0,18 0,38 018 0,29 0,77
SLE 038 0,02 013 03¢ 0198 008 0,086 0,04 0,07 0,31 0,06 0,19
030 05 009 018 087 004 091 0,19 0,38 0,17 0,72 0,46
ADE 0,003 0,001 0,02 017 0,10 004 0,563 0,08 0,002 006 0,04 0,01
040 09 0,33 055 098 046 0,02 0,22 0,54 0,06 043 0,15
ARE 068 004 016 028 068 0,36 0,32 0,44 0,35 037 0,28 0,11
022 028 0,44 025 068 0,44 0,22 0,44 0,39 0,50 0,89 0,29
VIS 0,01 0,001 0,01 022 006 0,001 0,008 0,001 0,001 0,01 0,81 0,91
0,13 048 0,61 013 091 0,31 0,30 0,008 0,03 0,78 0,5 0,08
BRI 046 0,003 0,34 056 0,03 0,07 0,004 0,04 0,001 028 0,10 0,01
099 0,83 093 053 085 087 0,013 0,44 0,61 0,61 0,99 0,64
CCR 0,001 0,008 0,001 0001 0001 0008 0,01 0,001 0,001 0,001 0,001 0,04
06 0,94 0,53 058 017 0,51 0,35 0,45 0,38 022 0,19 0,21
CON 0,01 0,02 0,002 008 0004 0007 0,001 0,001 0,001 0,001 0,001 0,05
085 0,44 044 004 079 071 0,22 0,98 0,68 0,19 0,28 0,01

amostra 1: San Car

amostra 2: Nestlé

amostra 3: Processo continuo

g o sopejinsoy
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Tabela 26 - Médias da Equipe Sensorial e de provadores.

o5

Atri am ES p1 p2 __ p3 pé pé  p7 p8  p9 pi0 p11  p12
ADO 1 544a 39 72 68 52 81 65 41 64 48 34 41 54
2 688 36 70 57 54 863 68 38 76 49 61 53 53
3 625a 40 72 87 48 58 74 49 90 54 67 7.3 58
ABAU 1 3452 08 60 35 14 17 19 43 73 13 41 83 06
2 1,13 12 20 o7 02 11 17 03 00 00 47 45 00
3 0,76b 7 10 11 62 02 15 66 00 01t 04 24 00
ACA 1 §588a 3+ 77 76 21 64 65 58 73 23 62 81 73
2 31 08 87 55 23 00 38 21 55 16 26 53 408
3 215¢ 03 35 29 02 00 57 15 49 056 07 53 00
ALCO 1 238b 26 15 83 11 356 €5 04 29 13 ©8 05 1,3
2  441a 13 68 59 46 49 65 48 53 11 486 21 24
3 3,79% 14 43 79 13 09 73 32 61 23 34 28 47
ALE 1 1,20c s 28 01 24 00 18 25 14 01 10 11 09
2 185b 06 72 07 02 01 3¢ 05 42 065 18 41 04
3  280a 19 68 06 25 43 27 22 41 086 08 50 17
sDO 1 501b 43 70 47 38 38 71 59 51 54 29 45 55
2 6,0ba 58 73 49 60 46 77 68 76 50 51 55 60
3 B76a 52 ©65 74 38 65 8D 75 90 59 g2 79 72
SBAU 1 4052 07 71 34 35 39 24 44 78 21 43 84 02
2 1,18a 20 17 23 0z 19 12 03 00 00 18 26 00
3 0%b 24 13 07 062 0% 05 11 00 00 44 32 00
SCA 1 ©6/18a 39 786 75 31 31 75 62 64 62 70 B0 74
2 296D 112 58 57 1,7 02 35 19 53 15 33 52 00
3 2,26b g2 35 33 03 00 24 25 49 04 28 66 00
SLCO 1 265b 22 2t T4 21 47 64 08 20 14 186 05 04
2 4852 20 81 72 50 34 85 68 53 21 486 28 472
3 431a 1,3 47 85 07 12 84 50 64 28 45 27 §2
SLE 1 1,42b 05 45 02 23 42 1.7 42 2 Ot 0.0 1.4 1,0
2 217b 07 v4 11 02 10 16 13 38 08B 20 49 11
3  303a 12 77 13 25 42 28 06 51 15 15 48 28
ADE 1 6487a 63 76 83 64 71 70 56 87 51 54 860 83
2 457 27 67 52 23 39 64 54 36 37 58 39 51
3 248c t4 53 14 31 23 37 53 02 068 32 19 13
ARE 't 025b 01 11 01 02 GO0 00 04 00 C1 00 10 60
2 1,55a 02 23 21 03 01 12 14 02 19 35 41 11
3 112a 03 11 01 03 01 00 156 00 08 05 27 00
VIS 1 6814 58 77 688 66 78 86 64 75 68 82 48 37
2 534 42 72 64 39 54 64 49 42 50 70 50 43
3 321c 25 56 18 57 24 29 386 05 11 27 53 42
BRI 1 754a 46 77 82 75 75 82 69 80 67 ¥3 V7 80
2 397c 41 32 48 66 46 41 51 19 18 44 46 20
3 §55% 27 66 69 68 45 37 77 80 35 61 47 48
CCR 1 6&18a 70 71 87 02 85 05 88 88 B30 83 78 00
2 478b 44 56 39 50 43 84 50 47 43 40 40 35
3 283 28 30 06 81 19 48 19 11 15 0,4 28 54
CON 1 8042 63 74 B9 75 74 89 885 89 89 85 75 786
2 8B10b 45 82 72 63 43 81 65 47 66 61 53 7.3
3 246c 24 33 02 59 18 54 18 08 02 13 27 31

amostra 1: San Cor
amostra 2: Nestlé
amostra 3; Processo continuo
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4.4.3.2. Avaliacdo final das amostras

As Tabelas 27a e 27b apresentam, respectivamente, as médias das
amostras para os afributos de aroma e sabor e para os atributos de textura e
aparéncia que foram selecionados pela Analise Descritiva Quantitativa (ADQ),
onde se tem a quantificacdo dos produtos analisados. Para saber quais amostras
que se diferenciaram a partir dos calculos de ANOVA, foi aplicado o teste de
Tukey para a comparaco entre as amostras.

Pela Tabela 27a, observa-se que néo houve diferenga entre as nove
amostras para o aroma doce. Comparando as amostras argentinas (de 1 a 5),
verifica-se que ndo houve diferenca significativa (p < 0,08) para os atributos aroma
de baunilha, de caramelo, de leite cozido, de leite e também para o sabor doce, de
caramelo e de leite.

Para as amostras brasileiras (de 6 a 8), em nenhum dos atributos de
aroma e sabor houve diferenga significativa (p < 0,05). Em relacéo a amostra 9
(obtida por processo continuo), ela ndo se diferenciou das marcas brasileiras
(p < 0,05) para os atributos presentes.

A Figura 32a, apresenta a configuragdo da Anélise Descritiva das
amostras para os atributos estudados de aroma e sabor. O centro da figura
representa o ponto zero da escala, enquanto gue a intensidade aumenta do centro
para a periferia da figura. A média de cada tratamento € marcada em cada eixo e
conectada posteriormente.

A Figura 32a sugere que a amostra 9 apresenta uma maior
caracterizacio de aroma e sabor doce e de [eite € menos intensidade de sabor de
baunilha e caramelo. Estas caracteristicas sdo confirmadas pelos resultados da
Tabela 27a.
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As amostras argentinas se caracterizam mais, segundo o grafico,
peio aroma e sabor de baunilha, aroma e sabor de caramelo e por apresentar
pouca intensidade de sabor e aroma de leite.

Analisando a Tabela 27b (atributos de textura e aparéncia), observa-
se que as amostras se diferiram mais entre si (p < 0,05). Para a textura, as
amostras argentinas apresentaram diferencas entre si, e as {rés amostras
brasileiras nac se diferiram entre si apenas para 0 atributc adesividade.

Para a amostra 9, observa-se que ela se difere das demais
(p < 0,05) para os atributos adesividade e viscosidade. Para o atributo

arenosidade, ela ndo se diferiu da amostra 5 (argentina) e 8 (brasileira).

Nos atributos de aparéncia, as amostras argentinas néo se diferiram
entre si para o britho e cor creme. E as brasileiras ndo se diferiram entre si apenas
no atributo creme. A amostra 9, ndo se diferiu (p < 0,05) de duas amostras
brasileiras para o atributo brilho e de uma amostra brasileira para o atributo cor
creme. Porém, para o atributo consisténcia, se diferenciou de todas as amostras.

A Figura 32b, apresenta a configuracdo da Analise Descritiva para os
atributos de textura e aparéncia. O grafico sugere que as amostras 8 e 9 se
caracterizam por uma maior intensidade de arenosidade. A Tabela 27b, confirma

estas caracteristicas.
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Tabela 27a - Média das notas atribuidas pelos provadores por atributo de aroma e
sabor para as amostras.

am ado abau aca alco ale sco sbau sca sico sle
1 5,56a 3,133 5,293 2,86a 0,68a 5,78a 3,11a,b 5,68a 2,98a.b 1,47a
2 6,13a 342a 5,25a 3,04a 1,33a 5,36a 3,38a,b 5,73a 2.87ab 1,80a
3 5,248 3,04a 511a 2,34a 1,35a 4.90a 413ab 591a 2,10b 1,66a
4 6,14a 2.44a 5,60a 3,31a 1,54a §,78a 2,38b 6,08a 3,86a 1,81a
5 5,44a 3,62a 5,02a 2,958 1,73a 531a 4. 74a 5,65a 2,98a.b 1,89a
6 5,78a 1.41b.¢ 3,35¢cd 4,264 2,74a,b 5,92a,b 1,35¢ 3,43b 4,483 2,96b,c
7 6,374 1,24¢ 3,87b,c 4,08a,b 266abc 559ab 0,98¢c 3,87b 3,70a,b 255b,c
8 6,19a 0,99¢c 259cd 3,98ab 3,68a 6,10a,b 0,99¢ 2,78b,c 437a 408ab
g 6,38a 1,20¢ 1,9¢d 3,80a,b 4,21a 6,86a 0,94c 1,37¢ 4,38a 4,78a
DMS 145 1,79 1,66 1,88 1,74 1,30 1,72 1,64 1,79 1,81
- letras iguais na mesma coluna, amostras néo diferem entre si (p < 0,05)

Amostra Nome ADQ aroma doce

1 San Ignacic ABAL aroma baunilha

2 Gandara ACA aroma caramelo

3 San Cor ALCO arcma leita cozido

4 La Serenisima ALE aroma leite

5 llclay 500 saber doce

& Nestlé SBAU sabor baunflha

7 Mogoca SCA sabor caramelo

8 Itambé SLCO sabor [eite cozido

9 Processo cantinuo SLE sabor leite

g ® sopejnsey
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Tabela 27b - Média das notas atribuidas pelos provadores por atributo de textura e
aparéncia para as amostras.

am ade are vis bri cer con
1 4 47b,c 0,54b 471b 8,78a 7,24a 572b,c
2 6,15a 0,28b 6,48a 7,10a 6,38a 6,70a,b,c
3 6,39a 0.23b 717a 7.41a 6,472 7,33a
4 3,79b,c 0,30b 3,78b 7.54a 7,01a 3,47d
5 577ab 1,37a 6,26a 6,92a 6,30a 6,90a,b
6 3,79¢ 0,52b,c 4,34b 5,29¢ 4,38c 541c
g 3,90c 0,63b,c 4,84b 5,26¢c 4,73b,c 6,49a,b,c
8 5,23a,b,c 5,26a 6,83a 2,72d 3,44cd 7,10a
9 1.65d 522a 1,55¢ 5,85b,c 2,06d 1,25e
DMS 1,55 1,12 1,33 1,35 1,08 1,38
- letras iguais na mesma coluna, amostras ndo diferem entre si (p < 0,05)
Amostra Nome ADE aderencia

1 San Ignaclo ARE arenosidade

2 Gandara Vis viscosidade

3 San Cor BRI brilho

4 La Serenisima CCR cor creme

5 llolay coM consisténcia

6 Nestié

T Mococa

8 Itambé

9 Processo continuo
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aroma e sabor

— amostral
sico 1 ., aca
amostraZ
amostra3
amostrad
~—————amostra5
amostrab
amostra7
. = = = amostrad
sca ' ! alco
amostrad
Amostra Nome ADO aroma doce
1 San Ignacio ABAU aroma baunilha
2 Gandara ACA aroma caramelo
3 San Cor ALCO aroma leite cozido
= La Serenisima ALE aroma leite
5 llolay SDO sabor doce
6 Nestlé SBAU sabor baunilha
7 Mococa SCA sabor caramelo
8 també SLCO sabor leite cozido
g Processo continuo SLE sabor leite

Figura 32a — Configuragéo da Analise Descritiva Quantitativa (ADQ) das amostras
para os atributos de aroma e sabor.
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textura e aparéncia

., are

amostrail
amostra2
amostra3
amostrad
amostraS
amostrag
amostra7 |
= = = amosira8
amostrﬁ |

Amostra Nome ADE aderencia

1 San Ighacio ARE arenosidade
2 Gandara VIS viscosidade
% San Cor BRI brilho

4 La Serenisima CCR cor creme

5 llolay CON consisténcia
6 Nestlé

T Mococa

8 Itambé

g Processo continuo

Figura 32b — Configurag@o da Analise Descritiva Quantitativa (ADQ) das amostras
para os atributos de textura e aparéncia.
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A Analise do Componente Principal (ACP) apresenta as relagbes
existentes entre as variaveis estudadas, com a finalidade de identificar as inter-
relacbes ou similaridades entre as amostras. Na representacdo grafica, cada eixo
explica uma porcentagem da variacdo total existente entre as amostras. A Figura
33a mostra uma ACP para os atributos de aroma e sabor e a Figura 33b os
atributos de textura e aparéncia.

Pela Figura 33a, os dois principais componentes explicam 69,13% da
variacéo entre as amostras. Desta forma, o grafico sugere que as amostras 8 e 9
apresentam intensidades proximas em relagéo aos atributos estudados. O mesmo
fato € sugerido para a amostras 6 e 7. Ja as amostras argentinas (de 1 a 5) se
apresentam mais proximas, em relacéo aos atributos estudados.

Pela Figura 33b, os dois principais componentes explicam 62,44% da
variagéo entre as amostras. Desta forma, o grafico também sugere que para os
atributos de textura e aparéncia, as amostras 8 e 9 se apresentam diferenciadas

das demais.
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eixo2 9,32%

ACP Aroma e Sabor

eixo1 69,13%

Amostra Nome ADO
1 San Ignacio ABAU
2 Gandara ACA
3 San Cor ALCO
4 La Serenisima ALE
5 llolay sSDO
6 Nestlé SBAU
T Mococa SCA
8 [també SLCO
9 Processo continuo SLE

leeioz]

aroma doce
aroma baunilha
aroma caramelo
aroma leite cozido
aroma leite

sabor doce

sabor baunilha
sabor caramelo
sabor |eite cozido
sabor leite

Figura 33a - Andlise do Componente Principal(ACP) para os atributos de aroma e sabor
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eixo2 26,2%

ACP Textura e Aparéncia
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Figura 33b - Anélise do Componente Principal (ACP) para os atributos de textura e aparéncia.
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4.4.5. Caracterizagdo do doce de leite

O produto obtido por processo continuo e as amostras do
delineamento com teor de sdlidos mais proximos de 70% e com boa avaliagéo
sensorial foram selecionados para a caracterizago quanto as propriedades fisico-
quimicas e composicao centesimal.

4.4.5.1. Caracterizagdo fisico-quimica

A Tabela 28 apresenta os resultados obtidos para as anélises de
solidos sollveis (° Brix), atividade de agua (as), pH e acidez (g acido lactico / 100g
produto). Peia Tabela, observa-se que o pH e a acidez apresentaram valores na
faixa de 6,32 a 6,86 e 3,13 a 5,21, respectivamente. Nas amostras § 71% de
sélidos, verificou-se que a acidez foi levemente aumentada & medida que ©
tratamento térmico foi mais efetivo ou mesmo quando apenas o tempo de
processo foi aumentado (mantendo-se temperatura constante). SOUZA ef af
(1981) citam que a acidez aumenta progressivamente com 0 aumento do tempo
de processo e ressalvam que o inicio da acidez se deve pela liberagio de ions H*
e pela insolubilizagdo do calcio e fosfato promovido pelo aquecimento prolongado.
Nas 4 (quatro) amostras estudadas, 0 pH foi superior a 6,3, e valor proximo ao
pH do leite e bem distante do ponto iscelétrico da proteina o que evita a sua
precipitacao e conseqlente formag&o de doce tathado. Um aguecimento severo
diminui o pH devido a formag&o de acidos organicos pela degradagéo da lactose,
em especial acido férmico e levulinico e também pela desfosforilagio da caseina.
A acidificacdo leva a fransferéncia de Ca™ da fase micelar para a fase soro
reduzindo a repuisdo eletrostatica intermolecular, gerando a desestabilizagdo
gradual da estrutura micelar (LOURENCO, 2000). A acidez e 0 pH nédo se
apresentaram correlacionados, provavelmente pela formagio de um sistema
tampéo, segundo cita GRANDI, (1986).

171



Resultados e Discussido

Tabela 28 — Resultados fisico-quimicos dos doces de leite obtidos em autoclave e
processo continuo.

Amosiras | Solidos Solaveis | Atividade de pH acidez
agua(aa)
1 68,07° 0,86° 6,75° 379°
2 68,60 ¢ 0,86° 6,53° 453"
3 72,90° 0,83° 6,32° 521°
4 69,33° 0,85° 6,86° 3,13¢
DMS 1,22 0,005 0,15 0,21

- lefras iguais na mesma coluna, amestras néo diferem entre si (p < 0,05)

amostra 1: 71% a 114°C por 15 minutos.

amostra 2: 71% a 114°C por 31 minutos.

amostra 3: 75% a 120°C por 23 minutos.

amostra 4: 71% a 103°C por 09 minutes/processo continuo.

Comparando os valores citados na literatura, verifica-se que os
valores estdo proximos. VALLE & FIGUEIREDO (1980), obtiveram valores de 6,0
a 6,2 para o pH. SOUZA ef af (1981) analisando doce de leite tradicional e doce
com substituigdo parcial por extrato protéico de soja, encontraram valores de 6,40
e NEVES & MUNCK (1984), trabalhando com doce de leite a partir do leitelho

encontraram valores de 6,30 e 3,9 para ¢ pH e acidez, respectivamente.

A atividade de agua, apresentou-se nos quatro produtos abaixo de
0,90, o que é muito importante, uma vez que o pH acima de 6,0 sempre é um
ponto critico no armazenamento de alimentos. Os valores ficaram proximos ao
obtido por LARUMBE ef a/ (1991) de 0,847 para caramelo pastoso. A amostra a
75% de soélidos apresentou menor atividade de &gua do que amostras a 71%.

4.4.5.2, Composicédo centesimal

A Tabela 29 apresenta os resultados obtidos para a anadlise de
composi¢ao centesimal. Comparando os resultados e os valores minimos exigidos
pela Legislacdo, observa-se que as qguairo amostras apresentaram valores
superiores para 0 teor de proteina (minimo de 5%) e inferiores para a umidade
(maximo de 30%). Ja para a gordura (6 - 9%), 3 (frés) amostras se apresentaram

com valores superiores.
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Tabela 29 — Composicdo centesimal dos doces de leite obtidos em autoclave e
processo continuo.

Amostras | Umidade | Sdlidos | Cinzas | Gordura | Agucar Agucar Acucar | Proteina
Totais Redutor néo Total
redutor
1 29,832 ?’0,17ID 1,74% | 6,00® | 18,197 | 28,82° | 47,01 d 7,682
2 29,40 | 70,60° | 1,712 | 542® | 18,672 | 32,53" | 52,00°| 7,502
3 26,26° | 73,742 11,812 | 7,08% | 1644° | 3514° | 51,582 | 7,68°
4 |27,39°|72,54%|1,76% | 7,08% | 1556° | 35952 | 51,62 | 7.85°
DMS 1,19 1,26 {0,097 | 3,74 0,98 0,97 0,02 0,73

- letras iguais na mesma coluna, amostras ndo diferem entre si {(p < 0,05)

amostra 1: 71% a 114°C por 15 minutos.

amostra 2: 71% a 114°C por 31 minutos.

amostra 3: 75% a 120°C por 23 minutoes.

amostra 4: 71% a 103°C por 0% minutos.

A presenga de aclicares totais corresponde a combinagéo da lactose,
sacarose e xarope de glucose. Os valores encontrados foram menores que 55%,
mostrando que 0s aglicares adicionados se apresentaram abaixo do maximo
permitido pela Legislago, uma vez que a lactose presente é de aproximadamente

10 e 11% para as formulagdes com 71 e 75% de solidos, respectivamente.

POMBO et al (1983), salientam que o doce de leite apresenta um

extrato seco 5 vezes maior que o leite, 1,5 vezes mais gordura e
aproximadamente 2 vezes mais proteina, lactose e cinzas, e perto de 353% de

sacarose.

Neste trabalho, os valores para estas relagbes se apresentaram
superiores, sendo: 1,9 (gordura), 2,3 (proteina), 2 (lactose) e 2,6 (cinzas), o que
nos da um produto de valor nutritivo superior. Comparando os resultados obtidos
na Tabela 29, a formulacdo & 75% n&o apresentou valores protéicos, de gordura,
cinzas e acglUcares superiores a de 71%, o que nos permite trabalhar na
formulagio de 71% sem haver prejuizo nutritivo dos produtos.
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Comparando a influéncia do tratamento térmico na composi¢éo
centesimal, verificou-se que houve pequena interferéncia nesta faixa estudada, em
uma relagdo indireta, onde fratamento menos intenso forneceu um produto
levemente mais protéico.

4.4.5.3. Formacao de cristais

A cristalizacdo foi avaliada qualitativamente nos doces a partir de 30,

60 e 90 dias de estocagem. A formagdo de cristais foi ocorrendo da seguinte

maneira:

- amostra 1 (71% a 114° C por 15 minutos). os cristais comecaram a ser
observados a partir de 60 dias;

- amostra 2 (71% a 114° C por 31 minutos): a partir de 90 dias, presenca de
cristais;

- amostra 3 (756% a 120° C por 23 minutos): & 30 dias se verificou um pequeno
ponto de formagéo de cristais;

- amostra 4 (75% a 103° C por 08 minutos - trocador de calor): inicio da
cristalizagéo a 60 dias.

Através de dados de literatura para produtos gue néc sofreram
nenhum tratamento para a lactose, VALLE & FIGUEIREDQ (1980), encontraram
cristais de lactose em seu produtos obtidos com leite a 5% de lactose a partir de
40 dias de estocagem. SOUZA ef al (1981), estudando formulagbes de doce de
leite com substituic&o parcial de leite de vaca por extrato protéico liquido de soja,
observaram que produto com 10,40% de aclcar redutor, a partir de 60 dias se
apresentava com cristais ligeiramente perceptiveis e com 9,10% a percepcio sé
ocorreu a partir de 180 dias.

Os produtos processados tanto em autoclave guanto em processo
continuo apresentaram uma estabilidade superior a apresentada na literatura para
produtos que também n&c passaram por tratamento prévio da lactose. Esse fato
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provavelmente se deve a situacdes seguidas no processamento, tais como:
formulages contendo agucar acima de 28%, combinado com xarope de glucose,
leite com alto teor de proteina e armazenamento do doce em temperatura superior
a 20° C. Para a formulagéo de 75% de sdlidos, uma cristalizagdo mais rapida (30
dias) surgiu devido o teor de lactose ser proximo a 11%. Assim, pelo descrito
acima, pode-se trabalhar com uma formulagcéo a 71% para diminuir o efeito da
cristalizagao no doce.

4.5. Substituicao parcial do leite em p6 por concentrado protéico
de soro

Com o objetivo de se ter um doce de leite alternativo, substituiu-se
solidos de leite por concentrado protéico de soro. Partiu-se da amostra com 55%
de sélidos iniciais em processo a temperatura de 116° C por 30 minutos, fez-se
varios testes de substituicdo dos sdlidos do leite por concentrado protéico de soro,
e através de testes qualitativos de aparéncia e cor, observou-se que a 30% de
substituicdo o produto se apresentou bem préximo ao tradicional. Pelo balanco da
lactose e proteina presentes nas formulagdes iniciais encontrou-se na formulagéo
tradicional: 8,15% de lactose e 5,50% de proteina, e na formulacdo a 30% de soro:
8,98% de lactose e 6,05% de proteina. Esses valores préoximos podem ter

auxiliado na caracteristica final do produto.

Em contraste, HEIMLICH et al (1994) substituiram 50% dos sélidos
do leite e obtiveram um produto com caracteristicas semelhantes ao tradicional,
porém os autores ndo citaram o teor de lactose e proteina presentes no

concentrado utilizado.

De acordo com os resultados preliminares, trabalhou-se com duas
substituicoes, a 20 e 30%. A Tabela 30 e as Figuras 34a e 34b apresentam 0s
resultados de cor (L, a, b), o teor de hidroximetilfurfural e os parametros de
textura para estas formulagbes e para a formulacdo tradicional como efeito de
comparagao.
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Tabela 30 — Resultados de cor e textura para as amostras com substituicao parcial

de soro
Amostras = a b HMF dureza | coesividade | elasticida | adesivida | mastigabili | gomosi
de de dade dade

1 |59,70° | 524" | 26,45° |3,84° [10,90° |0,004° [0,08° |[-1,14* |0,997° |0,08°

2 |58,20"° |4,68° | 26,45 [2,48° [18,33" |0,002° |0,04° |-2505°(0,997° |0,04°

3 50,77° | 7,45° | 24,21° |4,01° |42,83° |0,599° |0,98°% |-33,57°|25,24° |2565

a

DMS /0,93 |061 | 575 |0,10 |202 |0,085 |006 |540 |272 |2337

- letras iguais na mesma coluna, amostras néo diferem entre si (p < 0,05)
amostra 1: 20% de substituigdo por concentrado protéico de soro.
amostra 2: 30% de substituicdo por concentrado protéico de soro.
amostra 3: 65% a 120°C por 10 minutos.

}EAmostra 1(]
‘EaAmostra 2|
OAmostra 3

média

cor

Figura 34a — Comparacéo de cor entre as amostras de doce de leite elaborado
com substituicdo parcial de soro e a amostra tradicional.

1

: | Amostra 1'
B Amostra 2
OAmostra 3

textura

Figura 34b — Comparacéo de textura entre as amostras com substituicdo parcial
de soro e a amostra tradicional.
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Pela Tabela, pode-se observar que houve diferenga significativa
(p<0,05) para a Luminosidade (L) nas trés a amostras. Sem a substituicio por
concentrade de soro, o produto formado foi mais escuro gue com © soroc.
Analisando as duas substituicbes, com 30% se tem um produtc mais escuro que a
20%. Além disso, as amostras com substituicdo se apresentaram menos
avermelhadas e com mais pigmento amarelo que a tradicional.

Ocorreu maior teor de HMF na amostra tradicional, porém
estatisticamente ndo houve diferenca entre elas. Segunde PINTO & POMBO
(1984), amostras com valores entre 3,8 e 4,8 umol/l apresentam-se como
melhores aceitas, e neste trabalho, observou-se qualitativamente que as amostras
tradicionais e a 20% se apresentaram melhor que a 30% de substituigéo.

Em relagéo a textura, verificou-se que em todos os atributos, a
amostra tradicional sempre se apresentou com valores superiores. Comparando
as duas substituicbes entre si, a amostra a 20% foi mais coesa, elastica e gomosa.
A amostra a 30% se apresentou mais dura e adesiva.

Com os resultados, verificou-se gue se pode ter um doce de leite
com substituicdo parcial de ieite em p6, e que com 30% de substituicdo o doce
formulado se apresentou mais proximo da cor e da dureza do doce tradicional.

As variagbes observadas no produto com concentrado de soro,
podem ser consideradas de acordo com definigdes da literatura que demonstram
como as proteinas de soro s3o sensiveis as temperaturas utilizadas.
DANNENBERG & KESSLER (1988) realcam o quanto as mudangas térmicas nas
proteinas do soro podem fornecer um grande numero de efeitos indesejados.
Afravés de andlise de desnaturagéo numa faixa de temperatura entre 70 — 150° C
e de tempo entre 2 segundos até uma hora, verificaram a complexidade da
cinética da desnaturacdo e que temperaturas de 90 e 80° C provocam mudancas

bruscas na B lactoglobulina e a lactoalbuming, respectivamente.
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Em outro trabalho, WIT & KLARENBEEK (1984) observaram que
acima de 60° C ja ha mudangas na o lactoalbumina e proximo de 80° C até 140° C
na B lactoglobulina. Os autores consideraram que até 60° C, as mudangas foram
sensiveis e descrevem como uma pré desnaturacéo devido & uma perda parcial
da estrutura tridimensional da proteina e perda de sua hidratac&o. Ja acima de
100° C, com as mudangas irreversiveis, os efeitos principais se encontram na
reducdo da solubilidade da proteina, que é uma importante caracteristica para sua
aplicacao funcional.
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5. CONCLUSOES

Analisando a influéncia da concentracéo de solidos, temperatura e
tempo de processo no desenvolvimento da cor e textura do doce de leite
processado em autoclave, concluiu-se que: para cor, as variaveis mais
significativas foram a luminosidade (L) e a resposta sensorial, seguidas da
formacgdo do pigmento b, presenca de HMF e pigmento a. Neste estudo, os efeitos
tempo e temperatura de processo se apresentaram mais importantes para a
maioria das respostas seguidos do efeito concentracdo de sélidos. A interagéo
tempo x temperatura também apresentou um efeito importante na cor do produto.

Um doce com caracteristicas de cor préximas ao produtc comercial
de boa aceitagdo no mercado, pode ser obtido em qualguer concentracdo dentro
da faixa estudada (55 - 75%). Porém, a partir de 65% de sdlidos pode-se trabalhar
com baixo tempo (8 - 14 minutos) e temperatura de 120° C. Quanto maior a
concentragdo de sdlidos, menos intenso precisa ser o tratamento térmico para se
chegar as mesmas caracteristicas requeridas.

Para textura, os parametros mais caracteristicos do produto foram:
dureza e adesividade, seguidos da eiasticiadade, gomosidade e coesividade.
Neste estudo, diferente da cor, baixas concentragbes nao resultaram em um
produto com caracteristicas proximas ac doce padrdo. Acima de 65% de solidos e
temperatura superior & 120° C, obtém-se um produto semelhante ao comercial,
podendo-se trabalhar em baixo tempo (abaixo de 14 minutos).

Os resuitados mostraram que ¢ processo de enlatamento prévio de
formulacbes concentradas de doce de leite se apresentou muito viavel, uma vez
que pode minimizar o tempo de processo e obter produtos variados através das
mudangas de concentragdo e temperatura. Neste estudo, a 71% de sdlidos o doce
teve boa resposta em relagdo & cor, textura e resposta sensorial além de
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apresentar melhor estabilidade frente a formacgéo de cristais e ser mais nutritivo.

Assim, ndo é necessario trabalhar com concentragbes superiores.

O doce elaborado por processo continuo através do trocador de
calor/misturador estatico apresentou-se em relacio acs atributos de aroma e
sabor semelhante aos produtos comerciais brasileiros e argentinos de boa
aceitagdo no mercado. O equipamento utilizado apresenta vantagens como: facil
manuseio, simplicidade e redugdo no tempo de processo. Pode-se intensificar a
cor e consisténcia do produto final através de algumas mudangas como: aumento
da temperatura (acima de 103° C) através de um pré trocador ou do aumento de
unidades de fransferéncia ou ainda, modificar a formulacio acrescentando amido
(ou outros espessantes) e caramelo.

Pela andlise sensorial, comparando as amostras comerciais,
observou-se que houve diferenga significativa (p < 0,05) entre produtos brasileiros
e argentinos, mostrando que o consumidor de doce de leite tem nos fatores cor,
firmeza e sabor 0s pontos mais importantes para indicar sua preferéncia. De modo
geral, as amostras brasileiras s8o menos escuras e com menos sabor e aroma de
caramelo e baunilha.

Em relagéo a produtos alternativos, consegue-se produzir um doce
de leite com substituicdo parcial de leite por concentrado protéico de soro
mantendo as caracteristicas de cor e textura proximas ao produto tradicional
Neste estudo, com 30% de substituicio obteve-se o melhor resultado.

De forma geral, € mais facil produzir um doce de sabor e cor
desejaveis, do que atingir as caracteristicas texturais, uma vez que estas nao
dependem apenas da infiluéncia de concentracéo de sélidos, temperatura e tempo
de processo para garantir a consisténcia final e sim das reagbes ligadas aos
constituintes da formulacao.
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Anexos

7. ANEXOS

Anexo 1 — Acidez das misturas definidas no Delineamento Experimentat.

Concentracéo inicial de Valor da acidez inicial Bicarbonato de sédic (g) | Acréscimo de 30% (*)
s6lidos (%) D) (13°D)

55 21,47 1,33 1,73

59 22,27 1,59 2,07

65 23,08 1,88 2,44

71 23,89 218 2,85

75 2469 2,53 3,29
(*) acréscimo usado para melhorias da cor obtida
Anexe 2a: ANOVA modificada para as médias experimentais de cor instrumental.

Paradmetro L.
Modelo ajustado
y=4532-29c-886T+ 2,74T2- 7,79t + 8,02cT + 4,36t + 4,76Tt
R* 81,45

FV GL 5Q QM Fcalc Ftab

Regressao 7 2062,97 423 28 562 3,29
Residuo 8 674,89 75,32
. ajuste 7 674,89 96,41 4,39 19,33
E. puro 2 0,00 0,00
Total 16 363786
Anexo 2b. ANOVA modificada para as médias experimentais de cor instrumental.

Parédmetro a.
Modelo ajustado
¥ =10,34 + 2,517 - 1,65T%+ 2,00t - 2,14¢T
RZ 60,05
FV Gl 5Q QM F cale Ftab
Regressao 4 224,94 56,24 12,19 3,26
Residuo 12 40,57 3,38
F. ajuste 10 40,18 4,02 13,99 1930 |
E. puro 2 0,37 0,19
Total 16 265,50
Anexo 2e. ANOVA modificada para as médias experimentais de cor instrumental.

Parametro b.
Modelo ajustade
y =25,01-256T°-3,73¢T - 3,29¢t - 4,32Tt
R” 68,95

FV GL SQ QM F cale Ftab

Regressao 4 484,53 121,13 10,28 3,26
Residuo 12 141,23 11,77
F. ajuste 10 133,10 13,31 9,10 19,25
E. puro 2 0,813 0,407
Total 16 608,86 ]

191




Anexos

Anexo 2d: ANOVA modificada para as médias experimentais de cor instrurnental.

Parametro HMF.
Modelo ajustado
¥ =4,31-1,24c + 4,81c° + B.25T + 4,73T2+ 2,36t + 4,1162- 2,01¢T - 5,67Tt
R” 62,78
FV GL sQ QM F caic Ftab
 Regress3o 8 3105,52 388,19 344 3,44
Residuo 8 801,92 112,74
F. ajuste 6 802,56 150,43 2,58 19,33
E. pura 2 0,642 0,321
Total 16 3258,24
Anexo 2e: ANCVA modificada para as médias experimentais de cor instrumental.
Pardmetro cor sensorial
Motdelo ajustado
y =3,71-0,70c - 0,96t - 0,88Tt
R* 81,32
FV GL §Q QM F calc Ftab
| Regressao 3 40,74 13,58 19,68 3,41
Residuo 13 9,01 0,69
F. ajuste 11 8,05 0,73 1,52 19,40
E. puro 2 0,96 0,48
Total 16 48,22
Anexo 3a: ANOVA modificada para as médias experimentais de textura instrumental.
Pargmetre Dureza.
Modelo ajustado
y = 32,85 + 041c + 2,04c? + 16,96T + 3,74t - 1,03t + 4,60ct + 8,247t
R% 72,08
FvV GL 8Q aM F cale Ftab
| Regressao 07 6114,24 873,48 3.3 3,28
Residuo 09 2374,54 263,84
F. ajuste 07 237404 339,15 2,58 19,35
E. puro 02 0,504 0,252
Total 16 8504,82
Anexo 3b: ANOVA modificada para as médias experimentais de textura instrumental.
Parametro Adesividade.
Modelo ajustado
y =-22,37 - 3,56c - 23,10T - 4,58T2- 5,14t + 6,14¢T - 6,44ct - 9,15Tt
R* 70,44
Fv GL 5Q QM F calc Ftab
| Regresséo 07 9395,82 1342,26 4,17 3,29
Residuo 09 2896.30 321,81
F. ajuste 07 2884,29 412,04 3,26 19,35
E. puro 02 0,1201 0,08
Total 16 1229213
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Anexo 3c. ANOVA modificada para as medias experimentais de textura instrumental,
Parametro Gomosidade.

Modelo ajustado
y =24,00 + 7,73c + 14,60T - 2,45T% + 5,04t - 2 16t* + 5,68¢t + 8,25Tt

R%: 67,17

FV GL 85Q QM F cale Ftab
| Regressdo 7 7007,11 1001,01 3,30 3,29
Residuo g 745,67 23343
F. gjuste 7 2746,36 392 34 2,55 18,35
E. puro 02 0,685 0,343
Total 16 7418,64
Anexo 3d; ANOVA completa para as médias experimentais de textura instrumental.

Parametro Coesividade.

Modelo completo
y = 0,75 + 0,27¢ - 0,15¢% + 0,27T - 0,14T%+ 0,09t - 0,07t*- 0,09¢T + 0,07ct + 0,13Tt
R* 65,85

FV GL SQ QM F cale Ftab
Regressao 09 213 0,24 3,6 3,38
Residuo a8 0,54 0,067
F. ajuste 06 0,539 0,09 2,67 18,38
E. puro 02 0,000117 0,00005
Total 16 2,24
Anexo 3e. ANOVA completa para as médias experimentais de textura instrumental.

Parametro Elasticidade.

Modelo completo
y = 0,77 - 0,44c + 1,37¢°- 1,707 + 1,37T°- 0,63t + 0,34t>+ 0,46¢T - 0,35¢ct - 0,77Tt
R% 69,37

FV GL SQ QM F cale Ftab
| Regresséo g 107,28 11,82 34 3,38
Residuo 8 27,98 3,50
F. ajuste 6 32,05 5,34 2,23 19,38
E. puro 2 80,0005 0,00025
Total 16 116,89
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