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ABREVIACOES
AA = acido ascorbico
1) Abreviagdes referentes aos materiais encapsulados:

AA Branco = acido ascdrbico puro cristalino, ndo encapsulado

Goma + AA 30% = microcapsulas produzidas com goma arabica e 30% de acido ascorbico

Am + Gel 1% + AA 8% = microcapsulas de amido de arroz com 1% de gelatina como agente ligante
e 8% de acido ascorbico

Am + Gel 1% + AA 10% = microcapsulas de amido de arroz com 1% de gelatina como agente ligante
e 10% de acido ascorbico

Am + Gel 2% + AA 8% = microcapsulas de amido de arroz com 2% de gelatina como agente ligante
e 8% de acido ascorbico

Am + Gel 2% + AA 10% = microcapsulas de amido de armoz com 2% de gelatina como agente ligante
e 10% de acido ascorbico

Am + Pec 1% + AA 8% = microcapsulas de amido de arroz com 1% de pectina como agente ligante
e 8% de acido ascorbico

Am + Pec 1% + AA 10% = microcapsulas de amido de arroz com 1% de pectina como agente ligante
e 10% de acido ascoérbico

Am + Pec 2% + AA 8% = microcapsulas de amido de arroz com 2% de pectina como agente ligante
e 8% de acido ascorbico

Am + Pec 2% + AA 10% = microcapsulas de amido de arroz com 2% de pectina como agente ligante
e 10% de acido ascérbico

Recoberto = microcapsulas de amido de arroz com 1% de gelatina como agente ligante e 10% de
acido ascorbico, recobertas com pectato de caicio (solugdes de pectina 3% e cloreto de calcio 10%)

Nota: as porcentagens de acido ascorbico citadas se referem a proporgdo de acido em relagdo aos
sélidos totais do material.

2) Abreviagdes referentes aos produtos cameos que utilizaram diferentes materiais encapsulados:

AA Puro = produto cameo pruduzido com acido ascdrbico puro cristalino, ndo encapsulado

AA Goma = produto cameo produzido com microcapsulas de goma arabica com 30% de acido
ascérbico

AA Amido = produto cdmeo produzido com microcapsulas de amido de arroz com 1% de gelatina
como agente ligante e 10% de acido ascorbico

AA Recob = produto cdmeo produzido com microcapsulas de amido de arroz com 1% de gelatina
como agente ligante e 10% de &cido ascérbico, recobertas com pectato de caicio (solugbes de
pectina 3% e cloreto de calcio 10%)

AA Goma 50% = produto cameo no qual se utilizou 50% do acido ascérbico na forma de
microcapsulas de goma arabica com 30% de acido ascorbico e 50% na forma pura cristalina

AA Amido 50% = produto carmneo no qual se utilizou 50% do &cido ascorbico na forma de
microcapsulas de amido de arroz com 1% de gelatina como agente ligante e 10% de acido ascorbico
e 50% na forma pura cristalina

AA Recob 50% = produto carneo no qual se utilizou 50% do éacido ascérbico na forma de
microcapsulas de amido de arroz com 1% de gelatina como agente ligante e 10% de acido ascorbico,
recobertas com pectato de calcio (solugdes de pectina 3% e cloreto de caicio 10%) e 50% na forma
pura cristalina.
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RESUMO GERAL

Neste trabalho foi realizada a microencapsulagdo de acido ascérbico através
da secagem por atomizagdo em spray-dryer. Os materiais de cobertura utilizados
foram goma arébica e aglomerados porosos de granulos de amido de arroz. Este
ultimo material utilizou gelatina ou pectina como agentes ligantes, sendo que os
aglomerados porosos obtidos no processo com 1% de gelatina como agente ligante,
foram recobertos com pectato de calcio (solugdes a 3% de pectina e 10% de cloreto
de caicio).

O acido ascorbico microencapsulado em goma arabica apresentou-se tdo
estavel (com relacdo & degradagéo para compostos sem poder redutor, como acido
dehidroascérbico e acido dicetogulénico) quanto o &acido ascérbico na forma
cristalina, quando ambos foram estocados em temperatura e umidade relativa
controladas. Ja o material encapsulado em amido de arroz, teve a estabilidade, nos
mesmos parametros citados anteriormente, inferior & da forma cristalina. O
recobrimento com pectato de calcio melhorou sensivelmente a estabilidade do acido
ascorbico microencapsulado com amido de arroz.

As microcépsulas obtidas com goma arabica e com amido de arroz (com e
sem cobertura de pectato de calcio), foram aplicadas em presunto de peru e em
bolo de carne de peru, para avaliagdo do efeito do acido ascorbico
microencapsulado na estabilidade da cor caracteristica de produtos carneos
curados.

Os produtos carneos processados com acido ascorbico microencapsulado em
diferentes materiais de cobertura, ndo apresentaram diferenca significativa na
estabilidade da cor curada, em relagdo ao produto com &cido ascorbico nido
encapsulado, quando estes produtos foram expostos em condi¢des similares (luz e
temperatura) as encontradas comercialmente.
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SUMMARY

In this project the microencapsulation of ascorbic acid was done through the
use of spray-dryer. The covering materials used were arabic gum and porous
agglomerates of rice starch granules. The last material mentioned used gelatin or
pectin as binding agents. The rice starch that used 1% of gelatin as a binding agent
was later covered with calcium pectate (3% of pectin and 10% calcium chloride
solutions).

The materials covered with rice starch was not nearly as stable as the
materials which was covered in arabic gum, that showed itself as stable as the
crystalline form of ascorbic acid. The covering of the material microencapsulated
with rice starch with calcium pectate sensibly improved the stability of the acid.

The microcapsules obtained with rice starch (with and without calcium pectate
covering) and arabic gum were used in turkey ham and in turkey meatloaf so the
effect of the ascorbic acid microencapsulated could be observed in the level of
stability of the characteristic color of cured meat products.

The difference between the materials processed with microencapsulated
ascorbic acid and the materials processed with non encapsulated ascorbic acid was
not observed when the products were exposed to similar conditions (light and

temperature) as the ones found commercially.



CAPITULO 1

MICROENCAPSULAGAO E ACIDO ASCORBICO

RESUMO

A microencapsulagdo é uma tecnologia relativamente nova, porém que
apresenta um grande potencial de desenvolvimento. A maior parte de todo material
encapsulado atualmente consiste de 6leos essenciais, processados em spray-dryer,
com goma arabica como material de cobertura. Porém, as possibilidades de
materiais e tecnologias a serem utilizados s&o muito grandes. O acido ascérbico é
amplamente utilizado, tanto por suas fungdes vitaminicas, quanto por fungdes
tecnoldgicas, como antioxidante ou acelerador/estabilizador da cor em produtos
carneos curados. Porém, o acido ascérbico é muito reativo, perdendo sua atividade
vitaminica e seu poder redutor durante o processamento e armazenamento dos
produtos onde esté contido. A microencapsulagdo poderia ser aplicada para reduzir
estas perdas e também para prolongar a acdo do acido ascorbico como
estabilizador da cor em produtos carneos curados.

Palavras-chaves: microencapsulacéo, acido ascérbico, produtos carneos curados,

estabilidade, goma arabica, amido de arroz.
SUMMARY

The microencapsulation is a relatively new technology, even so that presents
a great development potential. Most of the material now encapsulated, consists of
essentials oils, processed in spray-dryer, with arabic gum as wall material.
Howhever, the possibilities of materials and technologies that can be used are very
big. The ascorbic acid is thoroughly used, so much for its vitamin function, as for
technological functions, as antioxidant or accelerator/stabilizer of the color in cured
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meat products. But tha ascorbic acid are very reative, loosing its vitamin activity and
reducing power during the process and storage of the products. The
microencapsulation could be applied to reduce those losses and for maintenance of
the stabilizing action of the ascorbic acid in the cured color of meat products.

Key words: microencapsulation, ascorbic acid, cured meat products, stability, arabic

gum, rice starch.

1 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

1.1 - MICROENCAPSULACAO

A microencapsulagdo é um processo de formag&o de particulas onde um
ingrediente ativo é recoberto por uma fina camada de outro material. O material de
parede ou encapsulante deve formar um filme ininterrupto para proteger o
ingrediente (HEGENBART,1993). A microencapsulagdo é usada para prover as
seguintes caracteristicas a um ingrediente:

- Liberag&o controlada: o encapsulante libera o nucleo sobre condi¢des
especificas como, mudanga de pH, aplicacdo de calor ou mastigacao;

- Protecdo contra luz, calor, a4gua e oxidacdo, permitindo usar menor
quantidade de um ingrediente labil que seja degradado sob utilizagdo normal.

- Manuseio e estocagem: é possivel encapsular um ingrediente liquido

transformando-o em pé.

O tamanho das microcapsulas pode variar desde alguns micréometros até
varios milimetros, e possuir formas variadas dependendo dos materiais e processos
usados no preparo. Na Tabela 1 sio apresentados varios métodos de
encapsulacéo, as faixas de tamanho das particulas produzidas e o estado fisico dos
materiais a serem encapsulados (SOUTHWEST RESEARCH INSTITUTE, 1991).

Os mecanismos de liberagdo dos ingredientes contidos nas microcapsulas
podem variar, sendo os principais:
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Tabela 1 - Métodos de Encapsulagéo e Tamanho das Particulas

Métodos de Encapsulagao Estado fisico do ingrediente  Faixa de tamanho (pm)

Métodos Fisicos

Extrusdo estacionaria Liquido/So6lido/Gas 1.000 - 6.000
Bocal submerso Liquido/Sélido/Gas 700 - 6.000
Extrusao centrifuga Liquido/Soélido/Gas 125 - 3.000
Bocal vibrante Liquido/Sélido/Gas 500 - 2.000
“Spray drying” Liquido/Sélido 5-150
Disco rotativo Liquido/Sélido 5-1.000
Suspenséo por ar Sélido 50 - 10.000
Métodos Quimicos

Coacervagao Liquido/Sélido 1-500
Polimerizagao interfacial Liquido/Sélido 1-500
Evaporacdo do solvente Liquido/Sélido 1-5.000
Polimerizagéo “in situ” Liquido/Sélido 1 -500

Fonte: Southwest Research Institute, 1991.

- Fratura: a mastigacdo é o meio de liberacdo mecanica mais utilizado, sendo
o tempo de liberagéo de ingredientes por fratura relativamente menor do que por
outros mecanismos.

- Difusdo: a maioria das microcapsulas possuem paredes finas e podem
funcionar como membranas semipermeaveis.

- Dissolugéo ou fuséo: a integridade da parede das microcapsulas pode ser
destruida por dissolugé@o em solventes apropriados ou por meios térmicos.

- Biodegradacgdo: é o caso, por exemplo, de capsulas lipidicas degradadas

pela agao de lipases.

A composicdo da cobertura é o principal determinante das propriedades
funcionais das microcapsulas, sendo que o encapsulante ideal deve possuir as
seguintes caracteristicas (SHAHIDI & HAN, 1993):

- Boas propriedades reolégicas em concentragdes elevadas e facil
manipulagédo durante o processo.

- Habilidade em dispersar ou emulsificar o ingrediente ativo e estabilizar a

dispersao ou emulsdo produzida.
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- N&o ser reativo com o material a ser encapsulado, tanto durante o processo,
quanto sob estocagem prolongada.

- Habilidade em selar e segurar o material ativo dentro da estrutura durante o
processamento e estocagem.

- Liberagdo completa do solvente ou outros materiais utilizados durante o
processo de encapsulacao.

- Proporcionar maxima protecdo ao material ativo contra condicdes adversas
(calor, luz, umidade e oxigénio).

- Solubilidade em solventes comumente utilizados na industria de alimentos
(agua, aicool).

- Ser econdmico.

Devido ao fato de nenhum material possuir todas estas propriedades, na
pratica eles sdo usados em combinagbes com outros encapsulantes e/ou
modificadores, como antioxidantes, quelantes e surfactantes. Os encapsulantes
mais comuns s&o hidrocoléides de gomas vegetais, gelatina, amido modificado,
dextrinas, lipideos e emulsificantes (DZIEZAK, 1988). A Tabela 2 mostra alguns
sistemas encapsulantes (SOUTHWEST RESEARCH INSTITUTE, 1991), agrupados
quanto a solubilidade em agua e seus provaveis mecanismos de liberacgéo.

Dentre as principais técnicas de microencapsulagao utilizadas, o método por
“spray dryer” € o mais comum na industria de alimentos, tendo sido utilizado na
década de 30 para preparar o primeiro aroma encapsulado com goma arabica
(SHAHIDI & HAN, 1993). Outros métodos conhecidos sdo: spray cooling, cobertura
em leito fluidizado, extrusdo, extrusédo centrifuga, secagem pelo frio, coacervagéo,

cocristalizagao, inclusao molecular e outros (DZIEZAK, 1988).

Existem centenas de tipos de microcapsulas sendo usadas como aditivos em
alimentos. Alguns ingredientes viaveis na forma microencapsulada sdo descritos a

seguir:
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Tabela 2 - Sistemas Encapsulantes e Provaveis Mecanismos de Liberacéo

Sistema Encapsulantes Mecanico Térmico Dissolucdo Quimico

Sistemas Encapsulantes Soluveis em Agua

Alginato

Carragena

Caseinato

Celulose modificada

Quitosana

Gelatina

Goma xantana

Goma arabica

Latex

Polietileno-glicol

Oxido de polietileno

Polipectato

Polivinil-alcool

Amido

®|® 0|0 0 0|00 0|0 (00|00 ]e
[ ]

Agucar modificado .

Sistemas Escapsulantes InsolUveis em Agua

Etilcelulose

Polimero de etileno-vinil acetato

Acidos-graxos

Resinas de hidrocarbonetos

Mono-diglicerideos, triglicerideos

Parafina, ceras naturais

Polianidridos

Polibuteno

Polietileno

Esters de polimetacrilato

Poliortoésters

Fitalato de polivinil-acetato

Cloreto de vinilideno/acrilonitrila

Zeina

Fonte: SOUTHWEST RESEACH INSTITUTE, 1991.

1. Acidulantes: os acidos podem causar problemas quando conjugados com
outros ingredientes em alimentos, como degradac&o da cor, diminuigdo do aroma,
alterag&o prematura do pH, hidrélise de amido e separagao de ingredientes, que
podem ser resolvidos com a microencapsulagdo (WERNER, 1980: ANDRES, 1979).
Os 4cidos microencapsulados serdo liberados no tempo adequado pelo
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aquecimento do material de cobertura ou pelo contato com agua. Os encapsulantes
utilizados neste caso sao principaimente 6leos vegetais parcialmente hidrogenados,
além de maltodextrinas e emulsificantes.

O acido ascoérbico foi encapsulado com eficiéncia em lipossomos por KIRBY
et al. (1991), aumentando desta forma sua estabilidade em solugéo.

Segundo BIELSKI, citado por DZIEZAK (1988), produtos carneos curados
Secos e semi-secos como salames e pepperoni sdo produzidos usando bactérias
lacticas para desenvolvimento de sabor e abaixamento do pH, sendo que estes
produtos apresentam grandes variagdes entre bateladas. Acido lactico ou citrico
ndo recobertos ndo deveriam ser utilizados diretamente, pois reagiriam
imediatamente com a carne, tornando inviaveis os demais processos. Entretanto,
um acido encapsulado, formulado para ser liberado somente na temperatura de
estufa, poderia ser usado como uma alternativa para as culturas lacticas.

2. Flavorizantes: alguns exemplos de aromas encapsulados mais comumente
usados s&o: oOleos essenciais de frutas citricas, de menta, de cebola e alho,
oleoresinas de condimentos e condimentos integrais (REINECCIUS. 1989).

3. Corantes: podem ser encapsulados visando melhorar a solubilidade,
facilitar o manuseio e aumentar a estabilidade contra oxidacdo (KINNINSON, 1972).

4. Vitaminas e minerais: a encapsulacdo pode reduzir sabores e aromas
indesejaveis de certas vitaminas e minerais e permite liberacdo controlada de
nutrientes, aumentando a estabilidade de vitaminas e reduzindo a reatividade de
nutrientes com outros ingredientes dos alimentos (SHAHIDI & HAN, 1993).

S. Enzimas: podem ser isoladas do substrato pelo uso de uma capsula que so
libere a enzima mediante estimulo adequado, quando entdo comegara a agir. A
microencapsulagéo de enzimas também serve para melhorar sua estabilidade (1ISO
et al., 1989).

Para que a microencapsulagdo de um ingrediente ofereca os beneficios
acima, € necessario que se faca a escolha adequada do material de parede e da
técnica de encapsulagdo, além do entendimento de como o material esta

organizado e protegido pelas microcapsulas. Também é importante o entendimento
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dos efeitos das condicdes ambientais na estrutura e comportamento do sistema
microencapsulado (ROSENBERG ef a/., 1985).

1.2 - MATERIAIS DE PAREDE

1.2.1 - Microcapsulas porosas de granulos de amido

Pequenos granulos de amido formam agregados esféricos porosos quando
secos em spray-dryer com pequenas quantidades de agentes ligantes, como
proteinas ou varios polissacarideos. Este fendmeno foi observado primeiramente
com amido de “amaranth”, mas esferas similares foram produzidas com amido de
trigo e de arroz (ZHAO & WHISTLER, 1994). As esferas foram produzidas a partir
da dispersdo dos granulos de amido em agua contendo 1% do agente ligante e 30%
de solidos. Esta dispersédo foi seca em spray-dryer com a temperatura do ar de
secagem ajustada de forma a n&o gelatinizar o amido. Muitos agentes ligantes
foram testados, entre eles, carboximetilcelulose, goma guar, goma locusta, pectina e
alginato, sendo que os que produziram agregados mais estaveis foram alginato e
pectina de baixo teor de metoxilagcdo. Os agregados esféricos possuem espacgos
vazios na forma de cavidades interconectadas que proporcionam grande
porosidade, podendo ser preenchidas com algum material desejado, provavelmente
por polaridade e/ou capilaridade. Para aumentar a retengcao, as esferas podem ser
recobertas com agentes ligantes. Esta cobertura protege o conteudo contra

evaporagao e reduz as perdas por esmagamento das esferas.

1.2.2 - Goma arabica

A goma arabica tem sido a goma mais utilizada para microencapsulagéo por
spray drying (ROSENBERG et al., 1990) principalmente por duas propriedades: ser
um bom agente emulsificante devido ao fato de possuir apréximadamente 5% de
proteinas em sua cadeia polissacaridica e assim possuir caracteristicas hidrofébicas
e hidrofilicas e apresentar baixa viscosidade em solugdes aquosas, o que facilita a

atomizagdo de emuisdes feitas com goma arabica. Varios autores tem estudado -
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microencapsulagdo com a goma ardbica como material de parede, tanto
isoladamente, como em combinagdo com outros materiais, entre estes,
maltodextrinas, gelatina e amidos modificados (BEATUS et al.,1985; ROSENBERG
et al., 1990, BHANDARI, 1992; CHUMPITAZ, 1995).

1.3 - ACIDO ASCORBICO

O uso do &cido ascorbico em produtos carneos data do descobrimento de
sua eficacia em 1949 e da permissdo para seu uso como acelerador de cura pelo
USDA em 1955. As razées para o uso sio tecnologicas e restritas a qualidade do
produto, especialmente na formagéo e estabilidade da cor e diminuigdo dos riscos
de formag&o de nitrosaminas. Do ponto de vista nutricional, nos niveis de adicao
recomendados, a contribuicdo da vitamina C em produtos carneos para a dieta de
um individuo é irrelevante, sendo as formas mais utilizadas na industria da carne o
ascorbato e o eritorbato de sédio. WIRTH (1986) relatou que a acdo do acido
ascorbico é mais répida que a dos ascorbatos e que do ponto de vista sensorial,
produtos com &cido ascérbico sdo considerados melhores que aqueles com
ascorbato.

1.3.1 - Quimica da cor em carnes

Os maiores responsaveis pela cor das carnes frescas sao 0s pigmentos
naturais da carne, que consistem principalmente de duas proteinas: hemoglobina e
mioglobina. Em uma carne adequadamente sangrada, a mioglobina constribui para
80-90% do pigmento total. A mioglobina é constituida pela fragcdo protéica globina e
pelo grupamento prostético heme. A porcao heme é importante porque a cor da
carne depende do estado de oxidacdo do atomo de ferro ligado ao anel heme
(JUDGE, 1985). A mioglobina reduzida pode ser tanto oxidada quanto oxigenada,
dependendo da presencga de oxigénio. Em baixa press&o de oxigénio, o pigmento se
encontra na forma oxidada, metamioglobina, que possui cor vermelho-amarronzada
indesejavel, tipica da superficie de carnes expostas por muito tempo. Na forma

reduzida, ou seja, na auséncia de oxigénio, a mioglobina possui cor vermelho-
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escura (carne recém-fatiada), sendo que em alta pressdo de oxigénio, se encontra
na forma oxigenada, oximioglobina, e possui cor vermelho-brilhante altamente
desejavel pelo consumidor (PEARSON & TAUBER, 1984).

1.3.2 - A cura e o desenvolvimento da cor caracteristica de produtos curados

O processo de cura, refere-se a uma série de transformacdes que ocorrem na
carne em virtude da acao dos aditivos. O nitrito de sédio é o aditivo basico e o efeito
mais notavel da cura é o desenvolvimento da cor vermelha, que resulta da reagéo
do oxido nitrico com a mioglobina (RODRIGUES, 1978). A redugao do nitrito para
éxido nitrico (NO) é afetada pelo pH (6timo entre 5,4 e 8,0) e temperatura. O limite
de temperatura é dado pela desnaturacéo da mioglobina que ocorre proximo a 63°C.
O NO combina-se com a mioglobina para produzir a cor vermelha caracteristica de
produto curado cru, sendo o pigmento resultante a nitrosomioglobina (NOMbD).
Quando aquecida, a NOMb é convertida a nitroso-hemocromo, que possui a cor
rosea caracteristica de produtos curados e cozidos (TAKAHASHI, 1978).

O pigmento nitroso-hemocromo é sensivel a luz e a oxidagdo, podendo
oxidar-se & metamioglobina (cor castanha). A adigédo de um agente redutor tende a
deslocar a reacgéo para manter a coloragéo desejada, conforme é possivel observar
no diagrama classico das transformagdes dos pigmentos da carne durante a cura
(Figura 1), segundo BARD & TOWNSEND (1971).

1.3.3 - Acido ascorbico e carnes curadas

Os ascorbatos auxiliam no desenvolvimento da cor curada de diversas
maneiras (RANKEN, 1981):

- Nas reacdes de redugéo, é esperado que agentes fortemente redutores,
como é o caso dos ascorbatos, acelerem as reagdes de formagéo de cor.

- A presenca de oxigénio inibe o desenvolvimento da cor em embutidos e a
acdo sequestrante ao oxigénio dos ascorbatos reduz este problema.

- O ascorbato reduz em até 1/3 a necessidade de nitrito para formagéo de
igual quantidade de 6xido nitrico (NO).
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Mioglobina Oximioglobina
Oxigenagio 9
Vermelho-plrpura e Vermelho-brilhante
(Corte recente) * (Camne fresca)
Desoxigenagao
Redugio
Oxid
+NO agdo ot Oxidagao
Oxigenagédo
Redugio
Nitr ociobi M ] )
Oxidacio
Vermelho g Marrom-avermethada
(Carne curada) - (Corte exposto)
Redug3o + NO
+ Calor + Calor
Nitroso-hemocromo . Metamioglobina
Oxidagao desnaturada
Réseo g Marrom
(Carne curada-cozida) - (Carne cozida)
Redugio + NO

Figura 1 - Transformagées dos pigmentos da carne durante as reacées de cura

REITH & SZAKALY (1967a) trabalhando com modelos em solugbes aquosas
contendo 200ppm de ascorbato observaram que a raz&o 1mol Mb para 1mol NO,
produziu a formagéo 6tima de NOMb.

Para confirmar os resuitados obtidos em sistema modelo, REITH & SZAKALY
(1981b) trabalharam com carne de porco enlatada e processada a 100°C,
observando que a quantidade de nitrito necessaria para a formagdo 6tima de
nitrosohemocromo foi 5mol NO, por mol de Mb, sendo que na presenga de 200 mol
de ascorbato, esta razo caiu para 3mol NO, por 1mol Mb.

1.3.4 - Estabilidade da cor

Para RANKEN (1981), os ascorbatos estabilizam a cor formada em produtos
curados quando ocorrem as seguintes condigdes:

- A quebra dos pigmentos curados comega com a dissociagdo do NO da
molécula de NOMb. Por equilibrio de massa, pode-se prever que esta dissociagdo
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sera inibida pelo excesso de NO produzido pela reagdo entre o ascorbato e o nitrito
residual.

- A dissociagdo € favorecida pela presenga de perdxidos provenientes de
gordura. O ascorbato age sinergisticamente com antioxidantes naturalmente
presentes na carne (tocoferdis), melhorando a agéo destes.

- A estabilidade da cor é melhor na auséncia de oxigénio. Sendo assim, é
melhorada devido a agédo sequestradora de O, do ascorbato.

Para que o ascorbato possa atuar na estabilizagdo da cor em fun¢édo da
transformagéo do NO, em NO, & necessério que exista quantidade suficiente de
NO: residual no produto. MANNING citado por RANKEN (1981), encontrou que o
tempo para o esmaecimento da cor de um produto ndo cozido, exposto a luz,
embalado a vacuo, foi aumentado em 30% pela adigdo de 200ppm de ascorbato,
sendo o nitrito inicial de 100ppm. Com 10 ou 30ppm de NO, inicial e 3-15ppm no
produto final, 0 esmaecimento foi mais rapido e ndo houve beneficio pela adi¢éo de
200ppm de ascorbato.

1.3.5 - Outras aplicagdes

O acido ascorbico também é extensivamente utilizado em varios tipos de
alimentos com diferentes propésitos, por exemplo, como suplemento vitaminico para
reforcar a ingestéo diaria de vitamina C e como antioxidante, para proteger as
qualidade nutritivas e sensoriais dos alimentos (KIRBY et al., 1991).

A funcdo vitaminica é prejudicada por sua alta reatividade e baixa
estabilidade em solugéo, o que resulta em altas perdas durante o processamento de
alimentos. O &cido ascérbico pode ser degradado nos alimentos por diferentes
mecanismos. Na presenga de oxigénio, radicais-livres promovem processos
oxidativos, produzindo uma série de compostos reativos. Os processos s3o
fortemente catalisados por ions metalicos, como ferro e cobre, levando & destruicdo
do ascorbato. A oxidagcdo é acelerada em pH neutro ou bésico. A destruigdo
enzimatica também pode ocorrer, sendo causada por uma variedade de enzimas

presentes em vegetais.



Capitulo 1 12

Como visto acima, o acido ascérbico & muito reativo, perdendo seu poder
redutor durante o processamento e armazenamento dos produtos. Assim, a
microencapsulagéo poderia ser aplicada para proteger suplementos nutricionais de
vitamina C em alimentos nos quais esta seria rapidamente degradada. Ainda, o
acido ascérbico encapsulado poderia manter sua atividade antioxidante por mais
tempo e em produtos carneos curados, aumentar a estabilidade da cor rosada.
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CAPITULO 2

MICROENCAPSULAGAO DE ACIDO ASCORBICO EM
AGLOMERADOS POROSOS DE GRANULOS DE AMIDO DE
ARROZ E EM GOMA ARABICA

RESUMO

Acido ascorbico foi microencapsulado em spray-dryer, utilizando 0s
seguintes materiais de cobertura: goma arabica e aglomerados porosos de
granulos de amido de arroz. O processo foi realizado com 0 acido ascérbico
previamente dissolvido nas solugbes de materiais de parede. O amido de arroz
utilizou gelatina ou pectina como agentes ligantes, sendo que 0s aglomerados
porosos obtidos no processo com 1% de gelatina como agente ligante, foram
recobertos com pectato de caicio.

A morfologia dos materiais foi analisada por microscopia otica, permitindo
observar a formacédo das microcapsulas, e por microscopia eletronica de varredura,
quando foi possivel observar o tamanho e as caracteristicas estruturais das
microcapsulas formadas pelos diferentes materiais de cobertura empregados. A
distribuicdo de tamanho das particulas apresentou comportamento multi-modal
para todas as amostras analisadas, porém sempre com uma uma distribuicao
principal em uma faixa intermediaria de diametros (10 - 30um).

A estabilidade dos materiais encapsulados foi estudada, com esses
estocados nas temperaturas ambiente e 45°C, com e sem umidade relativa
controlada. O acido ascérbico microencapsulado em goma arabica apresentou-se
tdo estavel quanto o acido ascérbico na forma cristalina. O material encapsulado
em amido de arroz, teve estabilidade inferior a da forma cristalina. O recobrimento
com pectato de célcio melhorou sensivelmente a estabilidade do acido ascorbico
microencapsulado com amido de arroz.

Palavras-chaves: microencapsulagdo, &cido ascorbico, estabilidade, goma

arabica, granulos de amido.
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SUMMARY

Ascorbic acid microencapsulation was done through the use of spray-dryer
using the following covering materials: arabic gum and porous agglomerates of rice
starch granules. The process was done with ascorbic acid previously dissolved in
the wall materials solutions. The rice starch used gelatin or pectin as binding agents.
The rice starch that used 1% of gelatin as a binding agent was later covered with
calcium pectate.

The morfology of the materials was analysed by optical microscopy, which
allows an easy and fast observation of the microcapsules formation. The scanning
electron microscopy showed the size and the common aspects of the capsules made
by diferent wall materials. The particle size analyses show a multi-modal particle
size distribution for all samples, but with a main mode in intermediate diameters
range (10 - 30um).

The stability of the encapsulated materials was studied, with these stored on
ambient and 45°C temperatures, with and without controled relativy humudity. The
microencapsulated ascorbic acid covered with arabic gum presented the same level
of stability as the crystalline form. But the material encapsulated in rice starch had
inferior stability to the one in the crystalline form. The covering of the ascorbic acid
microencapsulated with rice starch with calcium pectate improved sensibly its
stability.

Key words: microencapsulation, ascorbic acid, stability, arabic gum, starch

granules.

1 - INTRODUGAO

A microencapsulacdo é um processo de formagdo de particulas onde um
ingrediente ativo é recoberto por uma fina camada de outro material, o que
proporciona ao ingrediente protecao, liberacdo controlada e conveniéncia
(HEGENBART, 1993). A composicao da cobertura é o principal determinante das
propriedades funcionais das microcépsulas, sendo que o encapsulante ideal deve
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possuir caracteristicas adequadas quanto a reologia, auséncia de reatividade,
solubilidade, dispersdo efou emulsificacdo. Devido ao fato de nenhum material
possuir todas estas propriedades, na pratica eles sdo usados em combinag¢des com
outros encapsulantes e/ou modificadores, como antioxidantes, quelantes e
surfactantes (CHUMPITAZ, 1995: SHAHIDI & HAN, 1993). Os encapsulantes mais
comuns s&o hidrocoldides de gomas vegetais, gelatina, amidos modificados,
dextrinas, lipideos e emulsificantes. Os principais métodos de microencapsulagéo
conhecidos sdo Spray-dryer, spray cooling, cobertura em leito fluidizado, extrusao,
extrusao centrifuga, coacervacao, cocristalizagdo e inclusdo molecular (DZIEZAK,
1988).

Os acidos podem causar muitos problemas quando conjugados com outros
ingredientes em alimentos. como degradacao da cor, diminuicdo do “flavor’, odores
indesejados e alteracdo prematura do PH, os quais podem ser resolvidos com o uso
de acidos microencapsulados. Estes podem ser liberados no tempo certo durante o
processamento de alimentos, por aquecimento do material de cobertura ou por
contato com agua. Os encapsulantes usados para cobrir produtos acidos consistem
principaimente de odleos vegetais parcialmente hidrogenados, além de
maltodextrinas e emulsificantes (ANDRES, 1979; WERNER, 1980).

O acido ascorbico é extensivamente utilizado em vérios tipos de alimentos
com diferentes propdsitos, como suplemento vitaminico e como antioxidante.
Segundo KIRBY et al. ( 1991), as propriedades vitaminicas e funcionais desse acido
sdo prejudicadas por sua alta reatividade e baixa estabilidade em solugéo, o que
resulta em perdas significativas durante o processamento e armazenamento de
alimentos na presenca de oXxigénio e ifons metalicos como ferro e cobre. A
microencapsulagdo do A&cido ascérbico poderia gerar um aumento da sua
estabilidade em alimentos. Poderia também manter por maior tempo seu poder
redutor em produtos carneos curados, aumentando assim a estabilidade da cor

rosada caracteristica desses produtos.
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Os objetivos deste trabalho foram verificar a viabilidade da
microencapsulacdo de acido ascorbico em aglomerados porosos de granulos de
amido de arroz e em goma arébica e analisar a estabilidade do acido ascorbico
microencapsutado  nestes  materiais, caracterizando as  microcapsulas
microscopicamente e através da distribuigdo de tamanho das mesmas.

2 - MATERIAIS E METODOS

2.1 - MATERIAIS

- Acido Ascoérbico - marca Synth; Goma Arabica - marca Synth (lote 28162); Farinha
de Arroz - marca Colombo; Gelatina - marca Leiner-Davis (GAP 5, mesh 30, bloom
221); Pectina de baixo teor de metoxilagdo amidada - marca Braspectina, tipo 8002
(lote 6031).

2.2 - METODOS

2.2.1 - Purificagdo do amido de arroz

Amido de arroz foi purificado a partir de farinha de arroz, através de lavagens
sucessivas com NaOH (0,25% p/p) sob vigorosa agitagdo e posteriormente com
agua destilada por 3 ou 4 vezes, até o sobrenadante tornar-se limpido. Ao final da
purificacdo o material foi seco a 50°C em estufa com circulagéo forgada de ar. Apés
a secagem, o amido foi moido para voltar a forma de p6, e peneirado em peneira
com abertura de 0,35 mm. No amido seco e moido foram realizadas andlises de
proteina - método 928.08 (A.O.A.C., 1995), gordura - método 991.36 (A.O.AC,,
1995) e umidade - método 950.46 (A.O.A.C., 1995).

2.2.2 - Microencapsulagdo em aglomerados porosos de granulos de amido
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A microencapsulac&o do acido ascérbico em granuios de amido foi feita com
base em procedimento modificado a partir do método descrito por ZHAO &
WHISTLER (1994). O &cido ascorbico foi previamente dissolvido na suspensado de
amido contendo agente ligante antes da secagem em spray-dryer. Foram utilizados
dois tipos de agentes ligantes, gelatina e pectina, em solugbes a 1 e 2% em agua
destilada. A gelatina foi dissotvida em dgua destilada agquecida até 60°C e a pectina,
levemente umedecida em etanol, foi dissolvida em agua a temperatura ambiente
com agitagdo durante 60 minutos. Foram utilizadas razdes de 8 e 10% de Acido
ascorbico em relagdo aos soélidos totais. Durante toda a secagem, a solugéo
alimentadora foi mantida sob agitagdo a temperatura ambiente. O spray-dryer
utilizado foi 0 modelo SD-04 da marca LabPlant (Leeds, England) e as condi¢des de
operagao estao descritas na Tabela 1.

Tabela 1 - Condigbes de operagdo do spray-dryer nos processos de
microencapsulagao:

Goma arabica Amido de arroz
Temperatura de entrada 150°C 120°C
Temperatura de saida aprox. 88°C aprox. 92°C
Vazéo de liquido 15 ml/ min 7 ml/ min
Pressao do ar 5 kgf 7 cm? 5 kgf / cm?
Didmetro do bico atomiz. 1 mm 1 mm

2.2.3 - Aglomerados porosos recobertos com pectato de calcio

ApOs a secagem em spray-dryer, o material produzido com amido de arroz,
1% de gelatina como agente ligante e 10% de acido ascoérbico, foi recoberto. O
procedimento utilizado para o recobrimento foi baseado no descrito por ZHAO &
WHISTLER (1994). O material foi espalhado em bandeja e aspergido com uma
solucdo de pectina (3%) seguida por solugdo de cloreto de célcio (10%), sendo
entdo seco em estufa a 50°C. O procedimento foi repetido varias vezes para garantir
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um recobrimento completo. Foram utilizados 200 ml de cada solucdo para 150 g de
amostra.

224- Microencapsulacgéo utilizando goma arabica

Foi feita pela secagem em spray-dryer de solugbes aquosas contendo goma
arabica e acido ascérbico de acordo com procedimento descrito por ROSENBERG
et al. (1990). A concentragéo de acido ascoérbico em relagéo ao total de sdlidos foi
30%. A solugdo foi mantida sob agitacdo a temperatura ambiente até o final da
secagem.

Todos os materiais encapsulados analisados foram obtidos a partir de trés
processamentos independentes, mantidas as mesmas condi¢gées descritas na
Tabela 1. A ordem de processamento foi aleatorizada. Os produtos resuitantes
foram misturados, homogeneizados e estocados, em frascos escuros, para uso
posterior.

2.2.5 - Morfologia das microcapsulas

A morfologia das microcapsulas foi observada por microscopia Otica e
eletrénica de varredura.

2.2.5.1 - Microscopia ética

Foram feitas observacées da morfologia das microcapsulas utilizando um
microscépio 6tico modelo Jenaval, marca Zeiss. As fotografias foram feitas em
objetivas de 25 e 40 vezes ou em objetiva de imersdo de 100 vezes, sempre com
oOptovar de aumento 1,25 vezes, fator de camera 3.2 vezes e filmes de 35mm. As
laminas foram preparadas com dleo de silicone como agente dispersante, pois este
material ndo danificava a estrutura das particulas. As amostras a base de amido
foram analisadas sob luz comum e polarizada.
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2.2.5.2 - Microscopia eletrénica de varredura (SEM)

A morfologia das microcapsulas foi observada em microscépio eletrénico de
varredura da marca Jeol, modelo JSM - T300 segundo metodologia descrita por
ROSENBERG & YOUNG (1993). A aceleracio de voltagem utilizada foi 15 Kw. As
particulas de pé foram fixadas diretamente em fita adesiva metalica colada a
suportes cilindricos metalicos com didmetro de 10 mm, sendo em seguida
recobertas com fina camada de ouro em evaporador da marca Balzers, modelo SCD
050, pelo tempo de 75 segundos e corrente de 40 mA.

2.2.6 - Distribuigdo de tamanho das particulas

Foram utilizados dois equipamentos, Cilas 920 LD e Cilas 1064 LD (CILAS -

Compagnie Industrielle des Lasers, Franca), e em ambos as medidas foram
realizadas no modo umido, com as particulas suspensas em etanol. Antes das

medidas, as amostras em suspensdo foram submetidas a ultrasom durante 20
segundos e as analises foram realizadas com agitacdo constante.

2.2.7 - Avaliagéo da estabilidade do acido ascoérbico microencapsuiado

Os niveis de acido ascdrbico nas microcapsulas foram monitorados utilizando
a metodologia padréo da A.O.A.C. (1984) modificada por BENASSI (1990). A
extracdo do acido ascérbico presente nas microcapsulas foi realizada em agitador
magnético durante 10 minutos, tendo sido utilizados entre 0,5 a 1 g de amostra para
50 ml de solugdo de extragdo. As analises foram realizadas em triplicata nos tempos
0, 30, 60 e 90 dias apds o processamento com os materiais estocados em potes
plasticos tampados, protegidos da fuz e a temperatura ambiente (20-22°C). Também
foram realizadas analises de estabilidade a temperatura de 45°C em estufa fechada,
sem controle de umidade e com umidade relativa controlada. Para o controle da
umidade relativa foi utilizada uma solugcdo supersaturada de cloreto de bario
(BaCl,.2H,0) a aproximadamente 90,7% de umidade relativa de equilibrio
(MULTON, 1984).
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Foram realizadas andlises de variancia e teste de Tukey para determinar
diferencas significativas entre amostras nos diferentes tempos e também entre
amostras distintas sob o mesmo tempo de estocagem, utilizando o programa
STATISTICA 6.0 (Microsoft®).

3 - RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 - Composigao centesimal do amido de arroz

Apos a purificagdo, o amido de arroz foi analisado e a composicdo centesimal
resultante apresentada na Tabela 2.

Tabela 2: Composigéo centesimal do amido de arroz.

Rep. 1 Rep. 2 Rep. 3 Média DP
Proteina 1,02 1,22 1 1,08 0,12
Gordura 0,09 0,37 0,24 0,23 0,14
Umidade 8,24 8,21 8,19 8,21 0,03

A composic¢éo inicial da farinha de arroz, indicada pelo fabricante, continha
7,2% de proteinas e 0,6% de lipidios. A purificacdo reduziu o teor de proteina
inicial; os valores de porcentagem de gordura apos a purificagdo estdo abaixo da

sensibilidade do método, o que explica o desvio padrao encontrado.
3.2 - Morfologia das microcapsulas
3.2.1 - Microscopia 6tica
Através do microscopia 6tica foi possivel observar se ocorria a formacgao de

microcépsulas, tanto aquelas produzidas com amido de arroz quanto com goma
arabica, como visto nas Figuras 1 e 2. Utilizando juz polorizada, pode-se observar
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que os granulos de amido ainda se encontravam no estado cristalino. De acordo
com ZHAO & WHISTLER (1994) uma pré-condicdo para a formagdo dos
aglomerados porosos é que os granulos ndo sofram gelatinizagdo durante o
processo de secagem. A Figura 3 mostra granulos do amido de arroz purificado
antes do processamento em spray-dryer e a Figura 4 mostra os aglomerados
porosos formados pela secagem em spray-dryer, onde permanecem as
caracteristicas de cristalinidade dos granulos.

3.2.2 - Microscopia eletrénica de varredura

A Figura 5 apresenta microcapsulas produzidas com goma arabica
encapsulando acido ascorbico. A morfologia tipica obtida esta de acordo com a
anteriormente observada por outros autores (ROSENBERG et al, 1985;
ROSENBERG et al., 1990). Pode-se observar variacdo de tamanho entre as
particulas e todos os experimentos demonstram que as capsulas tiveram uma
distribuicdo de diametros entre 10 a 30um. Quanto a forma das microcapsulas,
estas s&o globosas, caracteristicamente quando produzidas com goma arabica e
s&o poliédricas, com pouca transformacéo, quando produzidas com amido de arroz.
Um aspecto importante (Figura 5) é a auséncia de microcapsulas rompidas, o que é
indicador de eficiéncia do processo, pois particulas intactas proporcionam protecdo
adequada para o material encapsulado.

As Figuras 6 e 7 apresentam microcapsulas de amido de arroz. Ndo foi
possivel observar diferengas conclusivas entre os varios experimentos, porém sé&o
demonstradas caracteristicas importantes na morfologia das capsulas. O fato mais
relevante, é a formacéo dos aglomerados porosos, semelhantes aos apresentados
por ZHAO & WHISTLER (1994), mesmo com modificagdo no processo de
fabricagéo, que incluiu a adicdo do material a ser encapsulado junto com o material
de cobertura, antes do processo de secagem. Estes aglomerados possuem
intersticios claramente definidos, onde pode haver um acimulo de material
encapsulado. A Figura 7 demonstra fenestragdo na superficie da microcapsula que

se comunica com cavidades internas do aglomerado.
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Figura 1: Microcapsulas de amido de arroz
produzidas por secagem em spray-dryer,
utilizando 1% de gelatina como agente
ligante e 8% de &cido ascorbico como
material ativo. Objetiva de 25 vezes.

Figura 2: Microcapsulas de goma arabica
produzidas por secagem em spray-dryer,
com 30% de &cido ascorbico como material
ativo. Objetiva de 25 vezes.

Figura 3: Amido purificado, sem tratamento
em spray-dryer. Objetiva de 25 vezes. A luz
polarizada demonstra conservagdo da
estrutura cristalina do produto.

Figura 4: Microcapsulas de amido de arroz
produzidas por secagem em spray-dryer,
utilizando 2% de gelatina como agente
ligante e 10% de acido ascbrbico como
material ativo. Objetiva de 25 vezes. A luz
polarizada indica que o amido manteve a
cristalinidade. )
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Aglomerado poroso de amido recoberto com pectato de caicio pode ser visto
na Figura 8. Observa-se claramente o aumento de tamanho comparativamente aos
aglomerados n&o recobertos. Este aumento pode ser devido a uma reaglomeracgéo
dos granulos de amido durante o processo de recobrimento. A mistura de pectina
com cloreto de céicio gera o composto inssollvel pectato de calcio. O propésito do
recobrimento das microcapsulas é o de promover a inssolubilizagdo parcial dos
aglomerados porosos visando retencdo mais prolongada do &cido ascorbico,
quando estas estiverem em contato com a umidade do ar ambiente ou aplicadas em
produtos com grande atividade de agua, prolongando assim a atividade vitaminica e
0 poder redutor do acido ascdrbico.

3.3 - Distribuigdo de tamanho das particulas (microcapsulas)

Os didmetros encontrados (Tabela 3) demonstram que as microcapsulas de
goma arabica s&o menores que as de amido. O Acido Ascorbico (AA) encapsulado
em goma arabica apresentou 90% de particulas com didmetro menor ou igual a
27um. A menor amostra de AA encapsulado em amido (1% de gelatina e 8% de AA)
apresentou 43um, chegando a 78um de diametro (2% de pectina e 8% de AA), pelo
equipamento Cilas 1064 LD. Estes diametros mostraram-se condizentes com as
medidas observadas em microscopio eletrénico e também com medidas citadas na
literatura para os materiais e processo utilizados (ZHAO & WHISTLER, 1994;
ROSENBERG et al., 1985; ROSENBERG et al., 1990).

A analise das distribuicdes de tamanho dos materiais apresentaram
distribuicbes multi-modais. A amostra de AA encapsulado em goma arabica
apresentou particulas na faixa entre 0,3 a 90um e uma distribuicdo multi-modal com
modos pouco definidos (Figura 9), assim como a amostra de amido com 1% de
gelatina e 8% de AA, cuja faixa de tamanho extendeu-se entre 0,3 a 112um.

A amostra de amido com 1% de gelatina e 10% de AA apresentou um pico de
perfil baixo extendendo-se entre 0,3 a 3 um correspondendo a 6% da amostra: o
modo principal foi encontrado na faixa entre 10 e 40um e o diametro maximo foi
224um (Figura 10).
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Figura 5: Microcapsulas de goma arabica
produzidas por secagem em- spray-dryer,
com 30% de acido ascorbico como material
ativo. Aumento 5000X.

Figura 6: Microcapsula de amido de arroz
produzida por secagem em spray-dryer,
utilizando 2% de gelatina como agente
ligante e 10% de ac. ascérbico como
material ativo. Aumento 5000X.

Figura 7: Microcapsula de amido de arroz
produzida por secagem em spray-dryer,
utilizando 2% de pectina como agente
ligante e 10% de A&ac. ascorbico como
material ativo. aumento 5000X.

Figura 8. Microcapsula de amido de arroz
produzida por secagem em spray-dryer,
utilizando 1% de gelatina como agente
ligante e 10% de acido ascérbico como
material ativo, recoberta com pectato de
calcio. Aumento 1000X.

26
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Tabela 3: Distribuicido de tamanho das microcapsulas.

Diadmetro das particulas (d) em micrémetros (um)

Amostras Cilas 920 LD Cilas 1064 LD

Goma Arabica + AA 30% d 10% = 1,61 d 10% = 1,33
d 50% = 7,60 d 50% = 8,00

d 90% = 29,50 d 90% = 27,00

Amido + Gel 1% + AA 8% d10% = 1,48 d 10% = 3,30
d 50% = 8,30 d 50% = 13,50

d 90% = 31,00 d 90% = 43,00

Amido + Gel 1% + AA 10% d 10% = 7,40 d 10% = 7,90
d 50% = 21,20 d 50% = 20,50

d 90% = 71,00 d 90% = 57,00

Amido + Gel 2% + AA 8% d10% = 2,64 d 10% = 2,04
d 50% = 13,60 d 50% = 12,30

d 90% = 83,00 d 90% = 62,00

Amido + Gel 2% + AA 10% d 10% = 6,00 d 10% = 6,80

d 50% = 17,90
d 90% = 72,50

d 50% = 17,70
d 90% = 55,00

Amido + Pec 1% + AA 8%

d 10% = 5,30
d 50% = 16,80
d 90% = 85,00

d 10% = 5,60
d 50% = 16,20
d 90% =-76,00

Amido + Pec 1% + AA 10%

d 10% = 8,20
d 50% = 23,40
d 90% = 109,00

d 10% = 8,60
d 50% = 23,00
d 90% = 92,00

Amido + Pec 2% + AA 8% d 10% = 5,90 d 10% = 6,20
d 50% = 16,80 d 50% = 16,40
d 90% = 94,00 d 90% = 78,00
Amido + Pec 2% + AA 10% d 10% = 6,00 d 10% = 6,00

d 50% = 16,70
d 90% = 83,00

d 50% =16,10
d 90% =74,10

A amostra de amido com 2% de gelatina e 10% de AA apresentou diametro
entre 0,3 e 224 um e um pico principal na faixa de 5 a 40um. Todas as demais
amostras apresentaram diametros entre 0,3 e 280um e 3 picos claramente distintos
nos respectivos histogramas e sempre um pico principal entre os diametros 5 e
35um (Figura 11).
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3.4 - Determinagao do acido ascdrbico presente nas microcapsulas

As proporgbes de AA em relagdo aos sélidos totais, utilizadas nas
solugdes iniciais, foram similares as proporcées de AA encontradas nas analises no
tempo zero, ou seja, logo apds o processamento em spray-dryer, para os diferentes
materiais. Para o calculo de estabilidade, a quantidade de AA encontrada logo apés
a secagem, foi considerada como sendo o AA com 100% de retencao.

A Tabela 4 apresenta os resultados das andlises dos diferentes materiais
estocados a temperatura ambiente, ja transformados em porcentagem de retencao.
As analises estatisticas, para cada amostra ao longo do tempo, mostraram que nao
houve perda significativa (p=0,05) de estabilidade durante o tempo de
armazenamento para os produtos AA Branco, AA Goma e AA Recoberto . As
microcapsulas de amido de arroz, sem cobertura, apresentaram perdas
significativas a partir de 30 ou 60 dias, sendo que a amostra com 2% de gelatina e
10% de AA apresentou diferenga significativa aocs 90 dias. Comparando-se as
diferentes amostras aos 90 dias de estocagem, percebe-se que a estabilidade final
nao foi significativamente diferente entre as amostras AA Branco e AA Goma, sendo
que estas sugerem maior estabilidade. Também nao houve diferenca entre AA
Branco, amido com 2% de gelatina e 10% de AA, amido com 2% de pectina e 10%
de AA e AA Recoberto, os quais apresentaram boa estabilidade. Estes dados
demonstram que entre as oito amostras produzidas com amido de arroz, ou seja,
com 1 ou 2% de agente ligante e 8 ou 10% de AA, as mais estaveis foram aquelas
produzida com 2% de agente ligante e 10% de AA. Porém, estas amostras ndo se
mostraram t&o estaveis quanto as microcapsulas produzidas com goma arabica. A
menor estabilidade do AA encapsulado em amido em relagdo ao AA ndo
encapsulado, na forma cristalina, pode ser devida ao AA dissolvido para o
processamento em spray-dryer, durante a secagem, ter se distribuido em camadas
ao redor dos granulos de amido, estabelecendo assim uma é&rea superficial maior
que a do material sob forma de cristais e portanto mais susceptivel a8 agdo do
oxigénio. Ainda, a menor estabilidade dos materiais com 8% de AA em relacao aos
materiais com 10%, pode ser devida & menor propor¢éo de AA para uma mesma
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area de exposicdo (mesma quantidade de granulos de amido), gerando camadas de

AA mais finas ao redor dos granulos e mais susceptivel a oxidacao.

Os resultados das analises de estocagem a 45°C, sob condi¢des controladas
e ndo controladas de umidade relativa, estdo apresentados na Tabela 5. O AA
Branco foi o Gnico produto que se manteve estavel, ndo apresentando diferencas
significativas na estabilidade durante todo o tempo do experimento. As perdas de
estabilidade das amostras AA Goma e AA Recoberto seguiram o mesmo padréo até
23 dias, quando entdo, o AA Goma se estabilizou em torno de 84% e o AA
Recoberto continuou caindo até 60% de retencdo no final do experimento. A
amostra de amido com 1% de gelatina e 10% de AA (Am+Gel1%+AA10%), sem
cobertura, teve perda acentuada, chegando ao final do experimento com apenas
37% de retencdo. A diferenca de estabilidade entre as amostras AA Recoberto e
Am+Gel1%+AA10% demonstram a validade do processo de recobrimento para o
aumento da estabilidade do AA encapsulado em aglomerados porosos de granulos
de amido. Comparando-se as diferentes amostras, a analise estatistica apresentou
diferenca significativa (p=0,05) entre as 4 amostras a partir do tempo 23 dias,
quando foi feita a primeira medida ap6s a implantagao da umidade relativa de 90%,
sendo que o AA Branco foi mais estavel, seguida pelo AA Goma e depois pelo AA
Recoberto, vindo por ultimo o Am+Gel1%+AA10%.
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4 - CONCLUSOES

A microencapsulagdo do acido ascoérbico em goma arabica foi bem sucedida,
produzindo microcépsulas caracteristicas e intactas, cuja estabilidade foi igual a
do acido ascérbico puro, quando estocados a temperatura ambiente.

Na microencapsulacdo de Aacido ascorbico com amido de arroz, ocorreu a
formacéo de aglomerados porosos de granulos, mesmo com o &cido ascérbico

dissolvido na suspenséo de amido e agente ligante.

A estabilidade do acido ascérbico encapsulado em amido de arroz foi inferior a
do acido puro, principalmente com temperatura e umidade relativa elevadas.

A cobertura dos aglomerados porosos de amido de arroz com pectato de caicio
melhorou sensivelmente a estabilidade do acido ascérbico encapsulado, quando

comparada com a estabilidade nos aglomerados nado recobertos.

Quanto ao tamanho das particulas, as microcapsulas produzidas com goma
arabica apresentaram o menor perfil de diametros, sendo o didmetro maximo de
90 pum. Entre as amostras produzidas com granulos de amido de arroz, o
didmetro méximo variou entre 112 a 280 um, sendo que a utilizacdo de pectina

como agente ligante, determinou a ocorréncia de didmetros maiores.

A microscopia eletrénica de varredura permitiu analisar o grau de transformacéao
do material encapsulante. A microscopia oOtica, entretanto, demonstrou-se
suficiente para verificar o grau de transformacao ocorrido com a matéria-prima e

também foi suficiente para estimar a formacgéo efetiva de microcapsuias.
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CAPITULO 3

ESTUDO DA CORRELAGAO ENTRE MEDIDAS OBJETIVAS
E SUBJETIVAS NA ANALISE DA ESTABILIDADE DA COR
EM PRESUNTO DE PERU UTILIZANDO ACIDO
ASCORBICO MICROENCAPSULADO

RESUMO

Acido ascérbico puro cristalino e microencapsulado em spray-dryer,
utilizando como materiais de cobertura goma arabica e aglomerados porosos de
amido de arroz foram aplicados em presunto de peru. O produto fol exposto em
condicdes similares (luz e temperatura) as encontradas comerciaimente e a
estabilidade da cor rosea caracteristica de produtos curados foi medida de duas
formas: subjetivamente, através de analise sensorial e objetivamente, atrdves de
colorimetro. Os resultados demonstraram altas correlagdes entre as medidas
objetivas e sensoriais, o que possibilita, para trabalhos futuros, a realizacdo apenas
de medidas objetivas, que sdo mais rapidas e menos dispendiosas.
Palavras-chaves: produtos carneos curados; estabilidade da cor; colorimetria;

analise sensorial.
SUMMARY

Ascorbic acid pure and encapsulated using spray-dryer covered with acacia
gum and rice starch porous agglomerates was used in the manufacture of turkey
ham. The food product was assayed over the same conditions of light and

temperature as used in usual supermarket conditions.
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The stability of the characteristic color of turkey ham was evaluated by
instrumental and sensorial measurements. The results showed a high correlation
between boths approachs sugesting that only instrumental measurements coud be

used.

1 - INTRODUGAO

A microencapsulagcdo pode ser definida como o processo de formagao de
uma cobertura fina e continua ao redor dos encapsulados ( sélidos, liquidos ou
gases), sendo que o material encapsulado ou nuclear, deve estar totalmente contido
dentro da parede da capsula (KING in RISCH & REINECCIUS, 1995). A
microencapsulagéo pode prover a um ingrediente liberagdo controlada sobre certas
condigdes especificas como, mudanga de pH, aplicagédo de calor ou mastigagéo e
protegdo, contra luz, calor, 4gua, que podem degradar o ingrediente (SHAHIDI &
HAN, 1993).

O acido ascoérbico auxilia no desenvolvimento da cor curada acelerando as
reagbes de redugdo ocorridas durante a cura, além de reduzir em até 1/3 a
necessidade de nitrito para formagéo de igual quantidade de éxido nitrico. Além de
atuar na formagao, os ascorbatos estabilizam a cor formada em produtos curados
(RANKEN et al., 1981):

A perda da cor rosada caracteristica em produtos carneos curados quando
expostos a luz e ao oxigénio (CARBALLO et al.,, 1995; PERLO et al., 1995) é um
problema bem conhecido pelos profissionais da area. A analise sensorial para
observacdo da estabilidade da cor de produtos carneos é uma ferramenta muito
valiosa, em fungéo de demonstrar a real sensagdo do consumidor com relagéo a cor
do produto. Porém, também é uma andlise mais dispendiosa e demorada, que
requer um aparato muito maior para sua realizagdo, por demandar a presenca de
uma equipe de provadores treinados e um local com cabines apropriadas. Ja as
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medidas objetivas, em colorimetro, sdo de mais féacil realizagdo e apresentam aita

repetibilidade.

O objetivo deste trabalho foi estudar a viabilidade de se utilizar apenas
medidas objetivas para analises da estabilidade da cor résea caracteristica em
presunto de peru, quando este produto & exposto a luz e ao oxigénio do ar em

condicdes similares as encontradas em supermercados.

2 - MATERIAL E METODOS

2.1 - MATERIAL

As matérias-primas utilizadas na elaboragdo do presunto foram sobrecoxa e
coxa desossadas de peru. Utilizou-se 1000 ppm de acido ascérbico e 1000 ppm de
nitrito de sodio. Os demais ingredientes: sal, agucar, polifosfato de sodio, glutamato
monossoédico, condimentos e proteina de soja foram utilizados nas mesmas
propor¢cdes nos trés tratamentos. A quantidade de material microencapsulado
adicionada em cada formulacao foi calculada para manter a proporgéo de 1000 ppm

de acido ascérbico.
2.2 - PROCESSO DE MICROENCAPSULAGAO DO ACIDO ASCORBICO

A microencapsulagdo em goma arabica foi feita pela secagem em spray-dryer
de solugdes aquosas contendo goma ardbica e acido ascorbico de acordo com
procedimento descrito por ROSENBERG et al. (1990). A formagado das
microcapsulas de granulos de amido de arroz contendo acido ascérbico em foi feita
com base em procedimento descrito por ZHAO & WHISTLER (1994), modificado
pela dissolucdo do &acido ascorbico, antes da secagem em spray-dryer, em

suspensdo de amido contendo agente ligante.
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2.3 - PROCESSO DE FABRICAGCAO DO PRESUNTO DE PERU

Foram elaborados 3 lotes de produtos nas seguintes condigdes:
Tratamento 1: Presunto contendo acido ascorbico ndo encapsulado (AA Puro)
Tratamento 2: Presunto contendo acido ascoérbico encapsulado em goma arabica
(30% material ativo) (AA Goma)
Tratamento 3: Presunto contendo acido ascorbico encapsulado em amido de arroz

com 1% de gelatina como agente ligante (10% material ativo) (AA Amido)

O presunto foi fabricado no Centro de Pesquisas da SADIA - Frigobras Cia
Brasileira de Frigorificos. Foram preparados lotes de 10 kg cada. A salmoura foi
previamente preparada pela homogeneizagéo de todos 0s ingredientes em agua,
exceto o acido ascorbico e a massa misturada em misturadeira a vacuo por um
tempo total de 40 minutos, sendo que o acido ascdrbico puro ou encapsulado foi
sempre adicionado ap6s 20 minutos de batimento. O embutimento foi feito em tripa
plastica impermeavel com 80 mm de didmetro em pegas de aproximadamente 2 kg.
O processo de cozimento esta descrito na Tabela 1. Apds o preparo, o produto ficou
estocado em camara fria a 4°C durante 30 a 40 dias, até a realizagdo das analises

de estabilidade de cor, através de avaliagao sensorial e colorimétrica.

Tabela 1 - Condicdes do cozimento e resfriamento do presunto de peru

Tempo (min.) Temperatura (°C)
15 65
30 70
60 80
30* 85
30 chuveiro agua fria

* Tempo aproximado até o produto atigir 72°C internamente.
2.4 - AVALIACAO DA ESTABILIDADE DA COR NO PRODUTO CARNEO

2.4.1 - Medida subjetiva - analise sensorial
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Foi realizada analise sensorial para determinar a estabilidade da cor résea
caracteristica do produto, simulando condi¢cdes de exposicdo em supermercados.
Para realizagédo desta analise o presunto foi fatiado, embalado em bandejas de
poliestireno expandido, cobertas com filme de PVC permeavel ao oxigénio e
expostas a luz de 4 ldmpadas fluorescentes de 9 watts, a uma distancia de 20cm,
em camara a temperatura de 10°C. Foi utilizado o Método de Diferenca do Controle,
com equipe treinada de 7 provadores e escala estruturada de 9 pontos conforme o
Quadro 1. O teste foi feito em cabines individuais, nas quais o provador marcava as
respostas diretamente na tela de um computador. A pergunta feita aos provadores
foi a seguinte: Por favor, pressione com a caneta é6tica a caixinha que melhor
explica a diferenca de cor entre o padrdo e os testes. O teste foi realizado em 6
sessbes, nos tempos 0, 20, 40, 60, 80 e 100 minutos. Aos provadores foram
entregues 3 bandejas, sendo que uma bandeja, definida como o padrdo, continha o
produto recém fatiado. As outras duas bandejas foram codificadas. Em uma das
bandejas codificadas também foi colocado o presunto recém fatiado. A segunda
bandeja codificada foi a mesma em todas as sessfes de cada provador. Esta
bandeja foi deixada na camara iluminada nos 20 minutos de tempo entre uma
sessdo e outra e teve o codigo alterado antes de cada sessdo. Os diferentes
tratamentos foram avaliados de forma totalmente independente. A analise estatistica

dos resultados foi feita pelo programa Compusense five (Compusense inc.).

Quadro 1: Escala utilizada para andlise sensorial

o} Nenhuma diferenga com o padrao

;

2 Levemente diferente do padrao

3

4 Moderadamente diferente do padrao
5

6 Muito diferente do padrao

7

8 Extremamente diferente do padrao
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2.4 2 - Medidas objetivas: colorimetria

As medidas objetivas da estabilidade da cor foram feitas em colorimetro
portatil MiniScan XE, HunterLab, no sistema CIE Lab (L* a* b*), utilizando o
iluminante C com abertura de 10°. Foram utilizados os mesmos parametros de
exposicdo que na analise sensorial, sendo que foi preparada uma bandeja
especificamente para a tomada das medidas objetivas. Em intervalos de 20 minutos
foram tomadas 3 medidas em pontos aleatérios da amostra.

A andlise da significancia da correlagdo de a* com o painel sensorial foi feita

utilizando o programa Statistica 6.0 (Microsoft®).

3 - RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 - MEDIDAS SUBJETIVAS - ANALISE SENSORIAL

Na Tabela 2 sdo mostradas as médias dos resultados apresentados por
sessdo na analise sensorial de estabilidade da cor. As amostras foram comparadas
apenas com o controle respectivo e ndo entre os diferentes produtos, pois 0 que se
pretendeu analisar foi a estabilidade da cor de cada produto em relagéo a sua cor
quando recém fatiado. Partindo-se do observado, de que as 3 amostras
apresentaram cores iniciais semelhantes, a amostra tera maior estabilidade quanto
maior for o tempo para apresentar uma cor significativamente diferente do controle
recém fatiado. As diferengas de estabilidade de cor entre os diferentes tratamentos
nao serado discutidas, uma vez que o objetivo deste trabalho foi apenas estabelecer
a correlagdo entre as medidas objetivas e sensoriais da estabilidade da cor no

produto.
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Tabela 2 - Avaliagdo sensorial da estabilidade da cor em presunto de peru

Inicio 20min 40 min 60 min 80 min 100min

Controle AApuro  Média 0,29° 0,29° 0 0? 0,33* 0,33
DP 041 049 000 000 052 052
Exposta AA puro Média 0,14* 0,57* 1,86 2,00° 300° 333
DP 141 079 09 063 110 1,03

Controle AA Amido Média 0,57° 0,29° 043" 029"° 1,71* 0,43
DP 113 049 113 076 206 0,79
Exposta AA Amido Média 0,57° 2,00° 28" 371° 329° 500°

DP 0,79 1,73 1,68 1,60 2,75 1,41

Controle AA Goma Média 040° 040° 020° 060° 200° 0,40°
DP 089 055 045 055 283 055
Exposta AA Goma Meédia 0,40° 260° 340° 460° 400° 7,00°
DP 055 134 167 182 255 141

Amostras iguais com letras diferentes na mesma coluna s&o significativamente

diferentes, em relag&o ao seu respectivo controle, ao nivel de 95% de significancia.

3.2 - MEDIDAS OBJETIVAS

Em alguns casos, a utilizagdo de apenas uma dimenséo especifica de cor é
suficiente para determinar a qualidade de um produto (MABON, 1993). Nesse
sentido, os resultados das medidas objetivas s6 serdo apresentados com relagdo
aos valores de a* (positivo). Isto porque este indice é a medida da intensidade da
cor vermelha na amostra, que é a cor de interesse no trabalho. Também a analise
de significancia da correlagdo se restringiu aos valores de a* dado que os
provadores foram treinados para observar diferengas na cor vermelha. Na Tabela 3
sdo apresentados os valores de a* obtidos em colorimetro no teste de estabilidade

de cor do presunto de peru.
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Tabela 3 - Avaliacdo objetiva da estabilidade da cor em presunto de peru: perda de

a* com o tempo

Inicio 20 min 40 min 60 min 80 min 100 min

AA Puro Média 11,98 11,48 11,28 10,61 10,52 10,3
DP 0,85 1,45 1,20 1,30 1,24 1,79

AA Amido  Média 12,2 11,09 10,24 9,85 9,98 9,23

DP 0,37 0,73 0,08 0,38 1,2 0,88

AA goma Média 12,4 11,98 11,04 10,97 10,89 10,42

DP 0,73 1,37 0,82 1,50 1,11 1,66

3.3 - CORRELACAO ENTRE AS MEDIDAS OBJETIVAS E SENSORIAIS

Fazendo-se a correlagdo dos valores obtidos em colorimetro com 0s dados
obtidos por andlise sensorial, encontrou-se o0s valores de r apresentados na Tabela
4. Como é possivel observar, os valores de r obtidos pela correlagado de a* com a
analise sensorial encontram-se todos acima de 0,90 e foram significativos para

p<0,05, ou seja, apresentaram alto indice de correlagao.

Tabela 4: Correlacdo dos dados obtidos por analise sensorial e por medidas em

colorimetro da estabilidade da cor curado em presunto de peru.

AA Amido (r) AA Goma (r) AA Puro (r)
L X sensorial 0,261 0,962 0,554
a* X sensorial -0,985 (p=0,000) -0,933 (p=0,007) -0,945(p=0,005)
b* X sensorial 0,750 0,682 0,950

Numero de observagdes pareadas: N = 6.



Capitulo 3 46

4 - CONCLUSAO

Os dados de estabilidade da cor résea caracteristica em presunto de peru,
obtidos por medidas colorimétricas dos valores de a* e por analise sensorial,
apresentaram altos indices de correlagdo. Uma vez que as medidas sensoriais sao
de dificil realizagdo por demandar provadores treinados, local apropriado, maior
quantidade de amostras e maior preparagdo, é importante poder-se utilizar as
medidas objetivas isoladamente, que sdo mais simples de realizar, sem prejuizo
para a determinagdo correta da estabilidade da cor, o que pode ser confirmado

peios indices de correlagd&o encontrados.
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CAPITULO 4

AVALIACAO DA FUNCIONALIDADE DE ACIDO ASCORBICO
MICROENCAPSULADO NA ESTABILIDADE DA COR EM
UM PRODUTO CARNEO CURADO

RESUMO

Acido ascérbico puro cristalino e microencapsulado em spray-dryer,
utilizando como materiais de cobertura goma arabica e aglomerados porosos de
amido de arroz (com e sem cobertura de pectato de caicio), foram aplicados em bolo
de carne de peru, para avaliagédo do efeito do acido ascoérbico microencapsulado na
estabilidade da cor caracteristica no produto carneo.

Os produtos carneos processados com acido ascorbico microencapsulado em
diferentes materiais de cobertura, ndo apresentaram melhora significativa na
estabilidade da cor curada, em relagdo ao produto com A&cido ascoérbico ndo
encapsulado, quando estes produtos foram expostos em condi¢des similares (luz e
temperatura) as encontradas comercialmente.

Palavras-chaves: acido ascérbico, produtos carneos curados, microencapsulacgéo,

estabilidade da cor.
SUMMARY

Ascorbic acid pure and cristaline, and microencapsulated by spray-dryer was
covered with arabic gum and porous agglomerates of rice starch (with and without
calcium pectate covering) were used in turkey meatloaf so the effect of ascorbic acid
microencapsulated was evaluated on the stability of the characteristic color of meat

product.
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The cured meat products processed with ascorbic acid microencapsulated in
different covering materials did not present great improvements on the cured color if
compaired to the products which contained non-encapsulated ascorbic acid when
these products were exposed to similar conditions (light and temperature) to the
ones found commercially.

Key words: ascorbic acid, cured meat products, microencapsulation, color stability.

1 - INTRODUGAO

A microencapsulacdo pode ser definida como o processo de formagédo de
uma cobertura fina e continua ao redor de um ingrediente (KING, 1995). Este
processo proporciona ao ingrediente protegdo, liberagdo controlada e conveniéncia
(SHAHIDI & HAN, 1993).

Acidos n&o encapsulados podem reagir com ingredientes dos alimentos
produzindo muitos efeitos indesejaveis que podem ser minimizados com o uso de
acidos encapsulados (WERNER, 1980; ANDRES, 1979). Segundo BIELSKI, citado
por DZIEZAK (1988), um &cido encapsulado, formulado para ser liberado somente
sobre a temperatura de estufa, pode ser usado como alternativa para as culturas
lacticas em produtos carneos curados secos e semi-secos como salames e
pepperoni, uma vez que acido lactico ou citrico ndo recobertos ndo podem ser
utilizados diretamente, pois diminuem muito o pH da carne no inicio do processo,
prejudicando a formagdo da emulsdo. Um trabalho neste sentido foi realizado por
NORI (1996), que encapsulou acido citrico em “spray chilling”, utilizando como
cobertura gorduras de diferentes pontos de fusdo. O produto feito com &cido
encapsulado apresentou cor, textura e aparéncia comparaveis em qualidade ao feito
com culturas lacteas, sendo que o emprego de Aacido citrico ndo encapsulado

resultou em um produto de baixa qualidade.

O uso do acido ascdbico em produtos carneos data do descobrimento de sua

eficacia em 1949 e da permissdo para seu uso como acelerador de cura pelo USDA
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em 1955. O processo de cura, se refere a uma série de transformag¢des que ocorrem
na carne em virtude da agédo dos aditivos. O aditivo basico € o nitrito de sédio € o
efeito mais notavel da cura € o desenvolvimento da cor vermelha, que resulta da
reacdo do 6xido nitrico com a mioglobina (RODRIGUES, 1978). Os ascorbatos
auxiliam na formagdo da cor curada acelerando as reagdes de redugao,
sequestrando oxigénio e reduzindo em até 1/3 a necessidade de nitrito para
formacdo de igual quantidade de oxido nitrico. Além de atuar na formagéo, os
ascorbatos também estabilizam a cor formada em produtos curados (Ranken, 1981).
As formas mais utilizadas na industria da carne s&o o ascorbato e o eritorbato de
sodio, porém, WIRTH (1986) relatou que a agao do acido ascorbico € mais rapida
que a dos ascorbatos e que do ponto de vista sensorial, produtos com acido

ascoérbico sdo considerados melhores que aqueles com ascorbato.

A perda da cor rosada em produtos carneos curados quando expostos a luz e
ao oxigénio (CARBALLO et al., 1991; PERLO ET AL., 1995) é um problema bem
conhecido pelos profissionais da area. A utilizagdo, nestes produtos, de acido
ascorbico microencapsulado poderia manter sua atividade antioxidante por mais
tempo, ajudando a aumentar a estabilidade da cor rosada, além de evitar os

problemas de abaixamento prematuro do pH nos produtos.

O objetivo deste trabalho foi estudar a funcionalidade do &cido ascoérbico
microencapsulado em diferentes materiais de cobertura, na manutencdo da
estabilidade da cor caracteristica de um produto carneo curado - bolo de carne de
peru, quando este produto é exposto a luz e ao oxigénio do ar em condigdes

similares as encontradas em supermercados.

2 - MATERIAL E METODOS

2.1 - FORMULACAO
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As carnes utilizadas foram cedidas pela SADIA - Frigobras Cia Brasileira de
Frigorificos, sendo coxa desossada, sobrecoxa desossada e carne mecanicamente
desossada de coxa, todas de peru. Para definicdo da formulagdo, as carnes foram
analisadas para proteina, gordura e umidade. Optou-se por uma formulagdo com
aproximadamente 14% de proteinas, 15 % gorduras e uma razdo de umidade para
proteina em torno 4,5:1, em vista de ser uma formulacdo que se aproxima dos
padrdes de produtos comerciais. A formulagdo béasica esta descrita na Tabela 1.

Os ingredientes utilizados foram: acido ascérbico e nitrito de sédio - Synth;
polifosfato - Chemco; condimento - DiCarne, amido modificado FIRMTEX - National
Starch, caseinato de sddio EM6 - DMV e gordura vegetal SAUDE - Gessy Lever. A
quantidade de material microencapsulado adicionada em cada formulagdo foi

calculada para manter a proporgao de 1000 ppm de &cido ascorbico.

Tabela 1 - Formulagcdo do sistema modelo tipo bolo de carne de peru

Quantidade Umidade Proteina Gordura

(Kg) (%) (Kg) (%) (Kg) (%) (Kg) (%)
Coxa 0,600 20,00 0,360 60,00 0,09 16,00 0,132 22,00
Sobre-coxa 0,700 23,33 0,518 7400 0,433 19,00 0,035 5,00
CMS 0,700 23,33 0,476 68,00 0,112 16,00 0,098 14,00
Caseinato 0,090 3,00 0,000 0,00 0,080 90,00 0,000 0,00

Gordura veget. 0,200 667 0010 500 0000 000 0,190 95,00

Sal 0,039 1,30 - - - - - -

Nitrito 1000 ppm - - - - - -
Ac. ascérbico 1000 ppm - - - - - -
Polifosfato 500 ppm - - - - - -

Condimento 0,024 0,80 - - - - - -
Amido modif. 0,060 2,00 - -
Agua adicion. 0,640 2133 0,640 100,00

Total final 3,000 100,00 2004 6688 0421 1407 0,455 1517

Obs.: A agua foi adicionada no processamento na forma de gelo.

Os diferentes materiais encapsulantes com as respectivas proporgdes de
acido ascérbico (AA) encapsulado utilizados neste experimento foram escolhidos
com base no trabalho descrito no Capitulo 3. A utilizagdo de 50% de AA puro e 50%
de AA microencapsulado em alguns tratamentos visou o estudo de uma possivel
melhor formagéo da cor no produto em fungdo de uma parte do AA estar disponivel
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para as reagbes logo no inicio do processo. Foram realizados sete experimentos,
todos em triplicata, nas seguintes condigdes:

Tratamento 1: AA puro;

Tratamento 2: AA encapsulado em goma arabica com 30% de material ativo
(AA Goma);

Tratamento 3: AA encapsulado em amido de arroz com 1% de gelatina e 10%
de material ativo (AA Amido);

Tratamento 4: AA encapsulado em amido de arroz com 1% de gelatina e 10%
de material ativo, recoberto com pectato de calcio (AA Recob);

Tratamento 5: 50% de AA puro e 50% de AA Goma (AA Goma 50%);

Tratamento 6: 50% de AA puro e 50% de AA Amido (AA Amido 50%);

Tratamento 7: 50% de AA puro e 50% de AA Recob (AA Recob 50%).

2.2 - PROCESSO DE MICROENCAPSULAGCAO DO ACIDO ASCORBICO

A microencapsulagdo em goma arabica foi feita pela secagem em spray-dryer
de solugcdes aquosas contendo goma arabica e acido ascérbico de acordo com
procedimento descrito por ROSENBERG et al. (1990). A formacdo das
microcapsulas de granulos de amido de arroz contendo acido ascdrbico em foi feita
com base em procedimento descrito por ZHAO & WHISTLER (1994), modificado
pela dissolucdo do &cido ascorbico, antes da secagem em spray-dryer, em

suspenséo de amido contendo agente ligante.

2.3 - PROCESSO DE FABRICACAO DO BOLO DE CARNE DE PERU

O bolo de carne foi processado de acordo com a Figura 1. As carnes foram
moidas em moedor Filizola com disco de orificios de 4 mm de didmetro. A
cominuig@o foi realizada em maquina universal polivalente, tipo Stephan, Geiger,
com camisa resfriada, até a temperatura da massa atingir 14°C (aproximadamente 4
minutos). Apds o preparo, a massa foi dividida em trés formas com

aproximadamente 1 Kg cada. O cozimento foi feito em forno elétrico imequi, de
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4000w, a 175°C, com as formas em banho-maria até o produto atingir temperatura
interna de 72°C (aproximadamente 90 minutos). Apds o cozimento, o produto foi
deixado esfriar em temperatura ambiente, sendo em seguida colocado em geladeira
por aproximadamente 24 horas, quando foi desenformado e embalado a vacuo em
seladora Selovac CV60 (Monovac). O produto ficou estocado em refrigerador
doméstico a 4°C até a data das analises de estabilidade de cor.

2.4 - AVALIACAO DA ESTABILIDADE DA COR

Foram realizadas medidas objetivas da estabilidade da cor no bolo de carne
e estas foram programadas de forma que todos os processamentos fossem
analisados com o mesmo tempo de armazenamento, ou seja, 22 dias apos o
processamento. Foi analisada uma das trés formas preparadas em cada replicagéo,
de forma aleatéria, sendo as duas restantes estocadas em freezer (-20°C) até o final
do experimento. Apés desenformado, o produto foi cortado longitudinalmente em 3
fatias grossas, descartando-se a primeira superior. As duas fatias restantes foram
arrumadas em bandeja de poliestireno expandido, cobertas com fiime de PVC
permeavel ao oxigénio e expostas a luz de 4 lampadas fluorescentes de 26 watts, a
uma distancia de 30cm, em camara fria a 10°C (Figura 2). Foi tomada a média de 16
medidas de cor por tratamento, sendo 8 por fatia, a cada 30 min., durante 3 horas.
As medidas foram feitas em colorimetro portatil MiniScan XE, no sistema CIE Lab,

utilizando o iluminante C com abertura de 10°.
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Carnes Cominuics
Gordura vegetal ominuigao 12 metade
Sal 2 minutos do gelo
Nitrito Sem vacuo
Fosfato
Condimento
Caseinato
Cominuigao
A vacuo 22 metade
Até 14°C do gelo
Amido (aprox. 2 min.)
modificado
Acido ascérbico l
Enformar
(3 formas de
aprox. 1 kg)
Cozimento
em banho-maria
Forno a 175 °C
Até 72°C interno
(aprox. 90 min.)

Resfriamento
(ao ambiente,
depois geladeira
até dia seguinte)

Embalagem
Sacos plasticos
A vacuo

Estocagem

Em geladeira a
4°C

22 dias

Figura 1- Fluxograma do processamento do bolo de carne de peru.
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Figura 2: Sistema utilizado para exposig&o dos produtos 3 luz

2.5 - DETERMINACAO DO ACIDO ASCORBICO RESIDUAL

O teor de &acido ascorbico residual presente em cada bolo de carne, no dia
das medidas de estabilidade de cor, foi determinado por titulometria seguindo o
meétodo padrdo da A.O.AC. (1995) 967.21 modificado para este trabalho.Utilizou-se
como soluc&o de extracdo acido metafosforico a 5% (KUTNINK & OMAYE, 1987),
em acido acético a 8% e ainda agua oxigenada 20 volumes (OLIVER apud
BENASSI, 1990), na razdo aproximada de 1:80:20, sendo 1 parte de amostra para
80 partes da solugéo de acido metafosfdrico com &cido acético e 20 partes de agua
oxigenada. As andlises foram realizadas em triplicata para cada uma das trés

replicagbes dos diferentes tratamentos.

2.6 - ANALISE ESTATISTICA
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Foram realizadas analises de varidncia e teste de Tukey para determinar se
ocorreram diferengas significativas na estabilidade da cor, a nivel de 5%
significancia, entre cada tratamento nos diferentes tempos de exposicdo e também
entre os diferentes tratamentos em cada tempo de exposigéo, utilizando o programa
STATISTICA 6.0 (Microsoft). A mesma andlise foi realizada para determinar se

ocorreram diferengas significativas na quantidade de &acido ascoérbico residual
presente nos produtos.

3 - RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. - ESTABILIDADE DA COR NO SISTEMA MODELO

A Figura 3 mostra a variagdo da cor résea caracteristica com o tempo de
exposicéo a luz quando comparados o produto recém-fatiado e 0 mesmo submetido

ao efeito da luz por um periodo de 3 horas, em condigdes similares as utilizadas em
supermercados.

Apos 3 horas

Tempo zero

Figura 3 - Variagéo da cor résea com exposic&o & luz do bolo de carne de peru.
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Na Tabela 2 sdo apresentados os resultados dos testes de estabilidade de

cor. O valor de a* em cada tempo representa a média das 3 replicagbes feitas para

cada tratamento. Comparando-se os valores de a* no tempo zero, entre os 3

tratamentos que utilizaram 50% do material encapsulado e 50% de acido ascorbico

puro com os respectivos tratamentos que utilizaram 100% de material encapsulado,

observa-se que os valores de a* sdo muito similares. Ou seja, a cor inicial do

tratamento AA Goma foi muito semelhante a do tratamento AA Goma 50% e assim

sucessivamente. Com isto, ndo ocorreu o esperado, que era uma melhor formagao

da cor inicial em fungdo de 50% do AA estar disponivel para as reagbes logo no

inicio do processamento.

Tabela 2 - Estabilidade da cor no bolo de carne: perda de a* com o tempo

Zero 30min 60min  90min 120min 150min 180min
AA Puro Média 8,26 7,01 6,46 6,04 572 5,51 523
DP 0,28 0,25 0,24 025 0,14 0,13 0,11
AA Goma Média 860 7,31 6,85 6,41 6,06 584 5,61
DP 040 039 038 0,31 0,31 0,27 0,23
AA Amido Média 849 729 6,78 634 6,01 5,75 5,53
DP 066 0,55 0,54 0,51 0,50 047 0,46
AA Recob Média 7,91 6,57 6,03 563 533 5,12 4,88
DP 0,27 0,26 029 028 0,24 0,24 0,19
AA Goma50% Média 8,61 745 680 6,31 596 574 5,54
DP 0,46 050 043 042 0,37 0,34 0,35
AA Amido50% Média 8,23 6,92 6,41 6,04 570 5,47 5,26
DP 0,42 0,49 040 033 033 0,28 0,25
AA Recob50% Média 7,96 6,67 6,08 570 5,38 511 4,96
DP 0,33 0,31 020 021 0,17 0,17 0,17
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Valores de a* convertidos em valores percentuais (Tabela 3) permitiram uma
melhor interpretacdo da cinética de perda do acido ascorbico no experimento,
também representada na Figura 4.

Analisando a perda de cor para um mesmo tratamento entre os diferentes
intervalos de tempo (Tabela 3), observou-se que todos os tratamentos
apresentaram perda significativa de cor entre quase todos os intervalos, porém, com
uma certa tendéncia de estabilizacdo a partir dos tempos 120 ou 150 minutos. Os
tratamentos AA Puro e AA Amido 50% continuaram a apresentar perdas
significativas até a ultima sess&o (180 min.), o que ndo implica, porém, que estes
foram menos estaveis com relagéo a perda de cor.

Pode-se observar pelas curvas (Figura 4) que as perdas para o0s diferentes
tratamentos s30 muito similares, mostrando praticamente o mesmo perfil de
estabilidade de cor para todos. Também é possivel generalizar que todos os
tratamentos apresentaram um maior percentual de perdas nos primeiros intervalos
de tempo de exposigdo a luz e uma tendéncia de estabilizagcdo nos intervalos de
tempo finais. No tempo final de analise, nota-se, pelas curvas, AA Goma e AA
Amido como sendo os tratamentos mais estaveis e AA Recob e AA Recob 50%
como as menos estaveis com respeito & estabilidade da cor curada.

Através da andlise de variancia entre os diferentes tratamentos em cada
tempo (Tabela 8), observou-se que n&o ocorreram diferencas significativas na perda
da cor entre os tratamentos até 30 minutos de exposigdo a luz. A partir de 60
minutos, comecaram a ocorrer algumas diferencas, com 0s tratamentos AA Goma e
AA Amido apresentando uma estabilidade significativamente maior que O0s
tratamentos AA Recob e AA Recob 50%. Os tratamentos AA Puro, AA Goma 50% e
AA Amido 50% nao apresentaram diferencas significativas com todos os demais até
a sessao 120 minutos.

Tomando-se a ultima sessdo como referéncia para a maior ou menor
estabilidade de cor entre os tratamentos, foi possivel observar o tratamento AA Puro
ndo apresentou diferenca significativa com nenhum outro tratamento, ou seja, néo
ocorreu aumento significativo na estabilidade da cor com a utlizagao do acido
ascorbico microencapsulado em relagdo a utilizagdo do acido nao encapsulado.

Além disso, comparando-se os trés tratamentos que utilizaram os trés diferentes
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materiais de cobertura (goma arabica, amido de arroz e amido recoberto), os
tratamentos AA Goma e AA Amido apresentaram estabilidade da cor
significativamente maior. Ainda, o tratamento AA Amido apresentou estabilidade de
cor significativamente maior que os tratamentos AA Recob e AA Recob 50%.
Provavelmente, a cobertura com pectato de calcio insolubilizou o material de uma
forma que impediu a difusdo do AA para o meio. Por uitimo, os 3 tratamentos que
utilizaram 50% do material encapsulado e 50% de acido ascérbico puro, néo
apresentaram diferengas significativas com o0s respectivos tratamentos que
utilizaram 100% de acido ascorbico microencapsulado. Ou seja, o tratamento AA

Goma néo diferiu significativamente do AA Goma 50% e assim sucessivamente.

3.2 - DETERMINACAO DA QUANTIDADE DE ACIDO ASCORBICO RESIDUAL

Para verificar a precisdo do método utilizado para as determinagdes de AA no
bolo de carne, foram realizados ensaios de recuperagdo de AA adicionado na
extracdo do AA presente no produto. Foram realizados testes sem adicdo e com
aproximadamente 500 e 1000 ppm de AA adicionado. Os resultados apresentaram
98,47 e 95,84% de recuperagdo quando aproximadamente 500 e 1000 ppm foram

adicionados, respectivamente.

Na Tabela 4 sdo apresentados os resultados médios das analises de acido
ascorbico correspondentes ao AA presente nas amostras no dia das analises de
estabilidade da cor.

A quantidade de AA residual encontrado nos diferentes tratamentos, que
variou entre 300 e 400 ppm, com relagdo aos 1000 ppm iniciais, demonstra que
grande parte do AA inicial foi utilizado nas reagbes de formagao da cor e em outras
reacdes de reducdo, durante o processamento do bolo de carne. A expectativa era
de que a quantidade de AA residual nos produtos seria suficiente para favorecer a
estabilidade da cor vermelha, o que parece nao ter ocorrido de forma suficiente,

devido a grande perda observada nas analises de estabilidade da cor.
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As analises estatisticas demonstraram que os tratamentos AA Goma, AA
Goma 50%, AA Recob e AA Recob 50% apresentaram uma quantidade de acido
ascorbico residual significativamente maior que o tratamento AA Puro. Ou seja, o
AA encapsulado em goma arabica e em amido recoberto com pectato de caicio,
manteve-se mais estavel no produto, durante o processamento e armazenamento,
que o AA ndo encapsulado. Isto deve ter ocorrido porque o AA ficou retido no
interior das microcapsulas, néo reagindo com o produto carneo. Os tratamentos AA
Amido e AA Amido 50%, ndo apresentaram diferengas significativas na quantidade
de AA residual em relagdo ao tratamento AA Puro, demonstrando, com isto, uma

baixa reten¢do do material encapsulado.

Tabela 4 - Quantidade de acido ascorbico presente nas amostras do sistema
modelo, no dia dos testes de estabilidade da cor (*)

1% Replic. 2° Replic. 3® Replic. Média Desv. Pad.
(ppm) (ppm) (Ppm) (Ppm)
AA PURO 292.37 325.32 333.53 317.077°¢ 21.78
AA GOMA 375.71 392.89 404.5 391.03° 14.48
AA AMIDO 352.9 347.33 330.63 343.627° 11.59
AA RECOB 367.65  393.05 383.56 381.42°8° 12.83
AA GOMA 50% 36598  371.62 357.99 365.20°%° 6.85
AAAMIDO 50%  354.06  336.71 375.11 355.29°%¢° 19.23
AARECOB 50%  361.84 381.27 366.66 369.92°° 10.12

* Médias com letras maiusculas diferentes representam diferengas significativas
entre as amostras, ao nivel de 95% de significancia (p=0,05).

Era esperado que os produtos com maior quantidade de AA residual seriam
também os com maior estabilidade da cor, hipétese ndo confirmada
experimentaimente.

Os tratamentos AA Recob e AA Recob 50%, que apresentaram
significativamente maior quantidade de AA residual que o tratamento AA Puro, ndo
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apresentaram diferenga significativa na estabilidade da cor em relagdo a este. E
provavel que o AA retido nas microcapsulas de amido recoberto n&o tenha tido uma
liberagdo suficiente para atuar na estabilidade da cor do produto carneo.

A estabilidade da cor dos tratamentos AA Recob e AA Recob 50% foi
significativamente menor que a do tratamento AA Goma, sendo que estes trés nao
apresentaram diferencas significativas na quantidade de AA residual.
Possivelmente, a goma arébica, que apresentou uma protecdo ao AA téo boa
quanto o amido recoberto, tenha tido um mecanismo de liberagéo no produto mais
adequado, em fungdo de uma maior solubilidade, disponibilizando o AA para as
reagOes necessarias a manutengéo da cor.

Os tratamentos AA Amido e AA Amido 50% nao apresentaram diferencas
significativas em relagdo ao AA Puro, tanto na estabilidade da cor quanto na
quantidade de AA residual. Ou seja, a encapsulagdo em aglomerados porosos de
granulos de amido ndo recobertos com pectato de calcio, nao modificou o
comportamento do AA.

4 - CONCLUSOES

e A utilizacdo de &cido ascérbico microencapsulado em goma aradbica e em
aglomerados porosos de amido de arroz, com e sem cobertura de pectato de
calcio, no processamento de bolo de carne de peru, nao representou melhora
significativa da estabilidade da cor caracteristica de produto curado, em relagao
ao acido ascoérbico ndo encapsulado, quando o produto foi exposto em condigdes

similares as encontradas no comeércio.

e As cinéticas de perda da cor, representadas pelas curvas de perdas percentuais,

apresentaram o mesmo perfil para todos os tratamentos.

e Com relagdo aos diferentes materiais encapsulantes, pode-se concluir que o
acido ascorbico microencapsulado em goma arabica e em amido de arroz nao

recoberto conferiu uma melhor estabilidade de cor, para o sistema modelo
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utilizado, do que o acido encapsulado em amido de arroz recoberto com pectato

de calcio

e A retengdo do &acido ascoérbico no bolo de carne foi maior para o acido
microencapsulado em goma arabica e em aglomerados porosos de gréanulos de
amido recobertos com pectato de calcio do que para o acido ascérbico nédo
encapsulado. Porém, ndo se detectou uma relagédo diretamente proporcional
entre a estabilidade da cor e a quantidade de &cido ascorbico residual nos
produtos.
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