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RESUMO GERAL

Compostos odoriferos responséaveis pelo aroma e sabor caracteristicos da laranja sio
perdidos durante o processamento do suco concentrado congelado. Numa etapa posterior,
tais compostos devem ser readicionados ao suco, por meio da incorporagdo integral do 6leo
essencial e/ou das esséncias aquosa e oleosa ao suco processado. Uma tendéncia moderna

tem sido fracionar as referidas fragdes e, posteriormente, reincorporé-las ao produto.

O presente trabalho teve como objetivos: i) estudar a contribui¢do do dleo essencial
e suas fragdes destiladas - cabega, coragdo e cauda — na aceitagdo do suco de laranja
concentrado congelado, através de testes sensoriais com consumidores, Andlise de
Superficie de Resposta (RSM) e Mapa de Preferéncia Interno (MDPREF), ii) estudar a
contribui¢do do dleo essencial e suas fragdes destiladas no perfil de aroma e sabor do suco
de laranja concentrado congelado, através de Analise Descritiva Quantitativa e Analise de
Componentes Principais (ACP) e, iii) identificar através de cromatografia gasosa (CG),
Osme (CG-olfatometria) e cromatografia gasosa-espectrometria de massas (CG-MS),
compostos odoriferos importantes para o aroma e sabor do suco de laranja, presentes na(s)

fragdo(des) de importancia significativa para o aroma e sabor do suco de laranja.

Num primeiro experimento, com o objetivo especifico de verificar os efeitos das
fracGes destiladas sobre a aceitagdo do suco de laranja concentrado congelado reconstituido
junto a consumidores do produto, 27 diferentes formulagées de suco de laranja foram
elaboradas e avaliadas por 39 consumidores do produto através de escala hedénica
estruturada de 9 pontos. Para a formulagdo das amostras, foi utilizado delineamento fatorial
completo 3°. Os niveis testados variaram de 0,2 a 2,4 mL de fracdo/Kg de suco
concentrado. Todos os provadores avaliaram todas as amostras. Os dados obtidos foram
avaliados através de andlise de regressdo multipla, Andlise de Superficie de Resposta
(RSM) e Mapa de Preferéncia Interno (MDPREF). Um modelo preditivo de segunda ordem
(r=0,78; p<0,02), mostrou que a fragdo cauda nfio apresentou efeito significativo (p<0,10)
sobre a aceitacio do suco de laranja. Os resultados ainda indicaram que a fragdo cabeca

promoveu um efeito negativo (p<0,002) sobre a aceitagdo do suco, enquanto que niveis
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mais altos de adicdo da fragio coragdo promoveu um efeito significativamente positivo
(p<0,02) sobre a aceitagdo do mesmo. A RSM confirmou que os valores de aceitagdo do
suco aumentaram a medida que diminuiram os niveis de adi¢do da frag4o cabeca. Niveis de
adicdo da fragdo coragdo variando entre 0,8 e 1,8 mL de fragdo/Kg de suco concentrado ¢
da fragdo cabega inferiores a 0,20 mL de fragdo/Kg de suco concentrado elevaram os niveis
de aceitabilidade do suco de laranja para os valores méaximos situados préximos a 6,
correspondente ao termo “gostei ligeiramente” na escala heddnica. Segmentagdo dos
consumidores foi obtida através do MDPREF, onde as amostras mais preferidas foram
aquelas que continham baixos niveis da fragdo cabeca, confirmando os resultados obtidos
através da RSM. O efeito da fragdo coragdio sobre a aceitagdo do suco de laranja ndo pode
ser facilmente visualizado através da MDPREF, uma vez que amostras com altos niveis

dessa fracdo foram distribuidas em todos os quadrantes do gréfico.

Numa etapa posterior, foi investigado o efeito das fragdes destiladas do Oleo
essencial sobre o perfil sensorial do suco de laranja concentrado congelado. Nove amostras
de suco foram formuladas com niveis das fragdes destiladas do 6leo essencial variando
entre 0 e 2,4 mL de adi¢do de fragdo/Kg de suco concentrado. As amostras foram avaliadas
por uma equipe treinada de onze provadores, utilizando-se de metodologia baseada na
Anélise Descritiva Quantitativa (ADQ®). Os resultados indicaram que a fragdo corago foi
capaz de mascarar o aroma e sabor de cozido e doce do suco “pumpout”, a0 mesmo tempo
que conferiu ao produto notas aroméaticas descritas como laranja fresca e artificial e, de
notas de sabores associadas a laranja natural, amargo e artificial. Fortes notas de aroma e
sabor de casca de laranja foram encontradas no suco enriquecido com niveis mais altos de
fracdo coracdo (2,4 mL de fracdo/Kg de suco concentrado). A fragdio cabega, nas
concentracdes utilizadas, ndo se mostrou eficiente para mascarar o aroma e sabor de laranja
passada e cozido do suco “pumpout”. Apesar da fragdo cauda ter conferido ao suco notas de
aroma e sabor similares a fracdo coragfo, nesse estudo, ela mostrou-se menos potente que a

fragdo coragdo na recuperag¢do do aroma e sabor caracteristicos do suco.

Uma vez que a fragio coragdo foi aquela que promoveu, de fato, um impacto na

aceitagdo do suco de laranja, apresentando também maior capacidade para restituir ao suco



seu aroma e sabor de laranja natural, ela constituiu-se objeto de estudo de um terceiro
experimento, com o objetivo de se acessar a significancia odorifera de cada um dos
compostos voléteis presentes nessa fragdo. Assim, uma equipe sensorial treinada, avaliou a
amostra através da técnica Osme (CGO). Os efluentes cromatograficos foram avaliados
sensorialmente por quatro provadores selecionados da equipe sensorial descritiva, em
triplicata. Os provadores com o auxilio de um “mouse” registravam numa escala
estruturada mista de 9 pontos a intensidade do aroma percebido, sua duragio e qualidade
odorifera. Os dados coletados foram integrados pelo softaware SCDTI, produzindo-se um
aromagrama, onde cada pico representava a importancia odorifera do correspondente
volatil. Posteriormente, a fragio coragdo foi analisada através de espectrometria de massas
(MS). Conjuntamente 2 MS os compostos foram tentativamente identificados através de
Indice de kovats.

Os descritores de qualidade de aroma dos compostos volateis da fragao coragdo
mais frequentemente reportados pela equipe sensorial foram: laranja, limdo, cidreira,
menta/horteld e floral. Descritores menos comuns, também foram citados, tais como:
quimico, gorduroso, pléstico e desinfetante. Os provadores que compuseram a equipe
sensorial treinada mostraram-se reprodutiveis e consensuais, no que diz respeito aos tempos
de retencdo dos voléteis reportados. O aromagrama ainda revelou que as regides do
aromagrama que continham maior mimero de compostos importantes para o aroma da
fracsio corag@o apresentavam tempos de reten¢do superiores a 30 minutos, ou seja, apos a
saida do limoneno.

Dentre os compostos de maior impacto odorifero da fracdo coragdo identificados
por espectrometria de massa e Indice de Kovats citam-se: a-pineno, sabineno, limoneno,
mirceno, linalol e decanal entre outros. A comparagdo dos resultados gerados através da
CG-olfatometria com aqueles obtidos através da CG-MS, demonstraram que o limoneno,
volatil presente em maior concentragdo na fragdo coragdo, mostrou-se com reduzida

importancia odorifera, face a sua importéancia quantitativa nessa frag@o.



GENERAL ABSTRACT

Odoriferous compounds responsible for the aroma and taste characteristics of the
orange, are lost during the processing of frozen, concentrated orange juice. At a later stage,
these compounds should be added back to the juice, by incorporating the essential oil
and/or aqueous and oil-soluble essences back into the processed juice. Lately processors

have been fractionating these fractions before reincorporating them into the product.

The objectives of this research were: i) study the contribution of the essential oil and
its distillation fractions — head, heart and tail — to the acceptance of the frozen concentrated
orange juice, by way of sensory consumer tests, an analysis using response surface
methodology (RSM) and internal preference mapping (MDPREF), ii) study the
contribution of the essential oil and its distilled fractions to the aroma and taste profile of
the frozen concentrated orange juice, using quantitative descriptive analysis and the
principal component analysis (PCA) and, iii) identify those odoriferous compounds
important to the aroma and taste of orange, present in the fractions, using gas
chromatography (GC), Osme (GC-olfactometry) and gas chromatography-mass
spectrometry (GC-MS).

In the first experiment, with the specific objective of verifying the effects of the
distillation fractions on the acceptance of the reconstituted frozen concentrated orange juice
by consumers, 27 different formulations of orange juice were prepared and evaluated by 39
consumers of the product using a structured 9 point hedonic scale. A complete 3° factorial
design was used to determine the sample formulations. The levels tested varied from 0.2 to
2.4 mL fraction/Kg concentrated juice. All the judges evaluated all the samples. The data
obtained were evaluated by a multiple regression analysis, analysis using response surface
methodology (RSM) and internal preference mapping (MDPREF). A second order
predictive model (r = 0.78; p<0.02), showed that the tail fraction had no significant effect
(p<0.10) on the acceptance of the orange juice. The results also indicated that the head
fraction produced a negative effect (p<0.002) on the acceptance of the juice whilst high

levels of addition of the heart fraction promoted a significantly positive effect (p<0.02).
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RSM confirmed that the values for the acceptance of the juice increased with decrease in
the levels of addition of the head fraction. Levels of addition of the heart fraction varying
between 0.8 and 1.8 mL fraction/Kg concentrated juice and of the head fraction below 0.20
mL fraction/Kg concentrated juice, increased the acceptability of the orange juice to the
maximum values, which were near to 6, corresponding to the term “liked slightly” on the
hedonic scale. Consumer segmentation was obtained using MDPREF, showing that the
most preferred samples were those containing low levels of the head fraction, confirming
the results obtained using RSM. The effect of the heart fraction on the acceptance of the
orange juice is not easy to see using MDPREF, since samples with high levels of this
fraction were scattered in all the quadrants of the graph.

In a later stage, the effect of the distilled essential oil fractions on the sensory profile
of the frozen, concentrated orange juice was investigated. Nine juice samples were
formulated containing levels of distilled essential oil fractions varying from 0 to 2.4 mL
fraction/Kg concentrated juice. The samples were evaluated by a trained sensory panel of
eleven judges, using methodology based on the quantitative descriptive analysis (QDA®).
The results indicated that the heart fraction was capable of masking the cooked and sweet
aromas and tastes in the pumpout juice, at the same time conferring aromatic notes
described as fresh and artificial orange to the product, and taste notes associated with
natural, bitter and artificial orange. Strong notes of the aroma and taste of orange peel were
found in the juice enriched with higher levels of heart fraction (2.4 mL fraction/Kg
concentrated juice). In the concentrations used, the head fraction was not efficient in
masking the aromas and tastes of overripe and cooked orange in the pumpout juice.
Although the tail fraction conferred to the juice aroma and taste notes similar to those
conferred by the heart fraction, in this study it was shown to be less potent than the heart

fraction in recuperating the characteristic aroma and taste of the juice.

Since it was the heart fraction which really promoted an impact on the acceptance of
the orange juice, presenting a greater capacity to restore the natural orange aroma and taste
to the juice, this fraction was the object of study of the third experiment, in which the

objective was to assess the odoriferous significance of each of the volatile compounds
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present in this fraction. Thus a trained sensory panel evaluated the sample using the Osme
(GCO) technique. A sensory evaluation was made in triplicate of the chromatographic
effluents, by four judges selected from the descriptive sensory panel. Using a mouse, the
judges registered the intensity, duration and odoriferous quality of each aroma perceived,
using a 9 point mixed structured scale. The data collected were integrated using the
software SCDTI, producing an aromagram, where each peak represented the odoriferous
importance of the corresponding volatile. Subsequently the heart fraction was analyzed by
mass spectroscopy (MS). Together with the MS, a tentative identification of the compounds

was made using the Kovats Index.

The quality descriptors most frequently reported by the sensory panel for the
volatile aroma compounds of the heart fraction were: orange, lime, lemon grass, mint and
floral. Less common descriptors cited were: chemical, fatty, plastic and disinfectant. The
judges composing the trained sensory panel were shown to be reproducible and consensual
with respect to the retention times of the reported volatiles. The aromagram also revealed
that the regions of the aromagram containing greater numbers of compounds of importance
for the aroma of the heart fraction, had retention times greater than 30 minutes, that is, they

left the column afier the exit of limonene.

Of the heart fraction compounds showing greater odoriferous impact, the following
were identified by mass spectroscopy and the Kovats Index: a-pinene, sabinene, limonene,
myrcene, linalool and decanal. A comparison of the results produced by GC-olfactometry
with those obtained by GC-MS, showed that limonene, the volatile present in the greatest
concentration in the heart fraction, had reduced odoriferous importance when one considers

its quantitative importance of this fraction.
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INTRODUCAO GERAL

Nos ultimos anos, o consumo de suco de laranja tem aumentado em todo o mundo.
Para vencer a grande competitividade existente neste setor, as indistrias tém procurado
fornecer ao consumidor, suco com qualidade fisica, quimica, microbiolégica e sensorial cada
vez melhor. Assim, a busca por um sabor mais proximo do suco fresco, tem sido motivo de

inumeras pesquisas atualmente (Bovill, 1996).

Para a produgdo de suco concentrado a partir de suco fresco, se faz necessaria a
remocdo de 4gua. Infelizmente, junto com a agua, sdo retirados os compostos odoriferos
responsaveis pelo aroma e sabor caracteristico da fruta, destacando-se entre eles os

componentes voldteis do 6leo essencial (Shaw, 1991; Redd et al., 1992).

Para a recuperagdo do aroma original, tais compostos, juntamente com o odleo
essencial, sdo readicionados ao suco, numa etapa posterior. Esta readi¢cdo pode ser feita
tanto através da incorporacdo integral do 6leo essencial, como por meio do acréscimo de
fragoes destiladas do mesmo. As frages sdo obtidas através de destilagdo fracionada, onde a
temperatura € o vacuo sdo cuidadosamente controlados, resultando em misturas de
compostos odoriferos com caracteristicas especificas de aroma (Redd et al, 1992; Redd and
Hendrix, 1993).

Desta forma, dentre outros fatores, a qualidade sensorial do suco de laranja € fungéo:
i) do perfil de volateis odoriferos presentes no 6leo essencial e ii) da propor¢do com que
cada uma das fracdes € reincorporada ao suco. O conhecimento qualitativo e quantitativo
dos compostos volateis presentes em cada uma das fragdes anteriormente citadas, possibilita
a elaboragao de sucos de laranja com caracteristicas sensoriais distintas, apresentando maior

competitividade em mercados consumidores especificos (Shaw, 1991).

Por mais de 20 anos, a cromatografia gasosa (CG) tem sido utilizada por cientistas,
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como uma ferramenta extremamente util para a separagdo e quantificagio de compostos
voléteis responsaveis pelo aroma dos alimentos. Para a identificagdo de cada composto, a

técnica de espectrometria de massa (MS) tem sido a mais frequentemente empregada.

Entretanto, a presenga de um composto volatil em um produto, ndo implica que,
necessariamente, este tenha impacto significativo no aroma e/ou sabor do produto. Na
verdade, muitos dos volateis presentes em um alimento, sequer possuem qualquer odor (Da
Silva et al, 1994).

Na CGO, o efluente cromatografico, apds deixar o cromatografo, € misturado ao ar
sintético umidificado, e conduzido por meio de um tubo de vidro até o nariz de um provador
treinado. Cada componente, que elui da coluna, é avaliado pelo provador que verbaliza para
um segundo individuo, informagdes sobre a qualidade, intensidade e/ou tempo de duragdo
do aroma. Comparando-se as informagbes fornecidas pela CGO com as informacgoes
contidas no cromatograma e espectrograma de massa, ¢ possivel identificar quais compostos

sio realmente importantes para cada nota aromatica do produto (Da Silva et al,, 1994).

A CGO ¢ um exemplo interessante de como testes sensoriais realizados, quer com
consumidores, quer com individuos treinados, tem auxiliado o cientista da area de alimentos
a determinar a proporgdo ideal de cada volatil que deve ser adicionado ao produto, para se

reforcar certas caracteristicas do mesmo.

No Brasil, a indtstria citrica tem explorado muito pouco a possibilidade de reforgar
caracteristicas sensoriais especificas de aroma e sabor de suco de laranja, através de técnicas

avancadas na area de quimica de aromas e Analise Sensorial.

Os objetivos do presente trabalho s&o:

- Estudar a aceitagdo e preferéncia do consumidor brasileiro com relagdo ao sabor do suco

de laranja utilizando teste de aceita¢@o;



- Estudar a contribui¢do individual e conjunta do o6leo essencial e suas fragdes (cabega,
coragdo e cauda) no sabor final do suco de laranja, através de ADQ (Anélise Descritiva
Quantitativa) e Superficie de Resposta;

- Adaptar o cromatografo 4 gas a um olfatometro e otimizar o uso de "software" para
aquisi¢do de dados sensoriais de tempo e intensidade (SCDTI), para avaliagio sensorial do

efluente cromatogrifico, utilizando a técnica do Osme;

- Identificar através de CGO (CG-olfatometria) e MS (Espectrometria de Massas),
compostos odoriferos importantes para o aroma e sabor do suco de laranja, presentes em

cada uma das fragdes aromaticas.
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

1. OLEOS E ESSENCIAS CITRICAS

A produgdo mundial de citricos, nos tltimos quatro anos, situou-se proxima a
60 milhdes de toneladas e movimentou cerca de 2 bilhdes de dolares. Embora a Espanha,
Meéxico, Italia, China e Egito tenham contribuido para esses valores, o Brasil e os Estados
Unidos da América, notadamente o estado da Florida, sdo os principais produtores de
laranja, possuindo respectivamente 150 milhdes e 60 milhdes de pés de fruta (Bovill, 1996;
Abecitrus, 2000).

O Brasil tem se mantido como o maior produtor de laranjas do mundo por
mais de uma década, desde que sucessivas geadas atingiram a Florida. Na proxima década a
perspectiva de aumento de consumo de suco concentrado congelado de laranja nos Estados
Unidos e Canadé é de 1,5% ao ano, enquanto que na Europa e o resto no mundo, € de cerca

de 4% ao ano (Abecitrus, 2000; Bettini, 1995; Boot and Schéttler, 1989).

Ainda que o suco concentrado congelado seja o principal produto da
~ industria citrica brasileira (Bettini, 1995), varios subprodutos podem ser obtidos durante o
processamento do suco de laranja. A Figura 1 mostra o fluxograma de obtengdo desses
subprodutos, onde se destacam: i) o 6leo essencial, também conhecido como dleo prensado
a frio), ii) a esséncia oleosa, referenciada como 6leo esséncia ou "oil phase" e, iii) a esséncia
aquosa, algumas vezes citada simplesmente como aroma. Uma vez que todos os
componentes voléteis da laranja se encontram nessas diferentes fragdes, elas possuem grande

aplicagdo tecnolégica e elevado valor comercial (Matthews and Braddock, 1987).

O 6leo essencial é o principal subproduto da industria citrica, ndo s6 pelo
volume processado, mas principalmente porque ¢ um produto caro, possuindo alto valor
agregado. Além de poder ser usado como flavorizante, o 6leo essencial ainda pode ser

usado como matéria-prima para extragdo de outros produtos como d’limonene, octanal,
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decanal, linalol, sinensal, etil butirato e valenceno, os quais também possuem elevado valor
comercial (Bovill, 1996).

Na industria de alimentos, os dleos citricos tém seu maior emprego, junto ao
setor de bebidas, sorvetes e condimentos. Na industria de perfumaria e cosmética, os dleos
citricos sdo utilizados na formulagdo de cremes, sabonetes e xampus. Na industria
farmacéutica/quimica, eles t€ém sido empregados com maior frequéncia para fabricagdo de

inseticida e borracha (Shaw, 1991; Matthews and Braddock, 1987).

As esséncias, aquosa e oleosa, sdo também dois importantes subprodutos
usados como aromatizantes, atribuindo sabor caracteristico € aroma "de fresco" tanto ao
suco concentrado de laranja como a outros produtos alimenticios, onde este aroma ¢é
desejavel (Moshonas and Shaw, 1990; Kimball, 1991).

Uma vez que o 0leo essencial e as esséncias citricas sdo extraidos do proprio
suco, sdo considerados produtos naturais (GRAS), ndo havendo necessidade de declara-los
no rétulo, quando usados em produtos alimenticios (Redd and Hendrix, 1993).

1.1. Oleo Essencial

Furia (1968), citado por Redd and Hendrix (1993), definiu como oleo
essencial, uma substdncia oleosa, extraida de planta através de métodos variados, € que

geralmente tem o aroma e sabor caracteristicos da planta de origem.

O 6leo essencial citrico de laranja, também conhecido como Oleo prensado a
frio, estd presente na casca, especificamente nas vesiculas de dleo da camada mais externa
da fruta, o flavedo (Shaw, 1977). No Brasil, devido a utiliza¢do de extratoras do tipo "FMC
IN LINE", a recuperagdo desse 6leo € feita simultaneamente a extra¢do do suco (Boot and
Schéttler, 1989). Assim, durante a compressdo da fruta na extratora, as células de dleo sdo

rompidas e o 6leo € arrastado por um jato de 4dgua, resultando em uma mistura de agua, dleo
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e solidos finos provenientes da casca. Apds passagem por peneiras tipo "finisher" para a
remogio de detritos, a emulsdo aquosa resultante contém de 1 a 3% de 6leo, o qual sera
removido por centrifugagdo. Ap6s a centrifugagdo, o 6leo ¢ conduzido a um tanque de ago
inoxidavel, e mantido entre —25°C e —5°C por aproximadamente 20 dias, para a separagdo
das ceras e subsequente remogio das mesmas. O armazenamento do produto final deve ser
feito entre —15°C e —22°C, para manutengio da qualidade do aroma (Ranganna et al.,
1981).

O 6leo essencial é formado por materiais volateis e ndo voliteis (Shaw,
1977). Os compostos ndo volteis presentes no dleo essencial, representam de 1% a 1,5%
do produto (Shaw, 1991; Moshonas and Shaw, 1990; Wolford et al., 1971; Shaw and
Coleman, 1974). Esses compostos tém sido identificados como ceras, cumarinas,

flavondides, carotendides, tocoferol, dcidos graxos e esterois (Shaw, 1977).

Na fragdo volatil do 6leo essencial de laranja, ja foram identificados cerca de
116 diferentes compostos, entre eles, 5 écidos, 20 élcoois, 25 aldeidos, 16 ésteres, 6
cetonas e 31 hidrocarbonetos (Kimball, 1991). Cerca de 95% dessa fragdo ¢ composta pelo
d’limonene, um monoterpeno, o qual apesar de possuir um aroma citrico de baixa poténcia,
¢ considerado o volatil mais importante no aroma e sabor de laranja. O d’limonene pode
ainda atuar também como carreador de aroma para compostos odoriferos lipossoliveis de
menor peso molecular, os quais também sdo importantes para o desenvolvimento do aroma

pleno da fruta (Temelli et al., 1990; Shaw, 1991).

A analise do 6leo essencial de laranja Valéncia por cromatografia gasosa e
espectrometria de massa, tem mostrado que o composto d-limoneno € seu maior
constituinte. Dos compostos oxigenados, o linalol e decanal sdo os que se apresentam em
maior proporgdo, sendo considerados, dos compostos oxigenados, os mais importantes
contribuintes do aroma e sabor da laranja. Octanal, neral, geranial, citronelal, B-sin o-
sinensal e nootkatone, também compostos oxigenados, mostram-se também como
contribuintes significativos no aroma e sabor caracteristico de laranja (Vora et al., 1983).
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Do dleo essencial sdo retirados o d’limonene (utilizado na indistria quimica e
farmacéutica) e os componentes oxigenados menos voléteis, os quais podem posteriormente
ser readicionados ao suco. A readi¢do tem por objetivo, reforgar o aroma e o sabor do
produto sem aumentar seu nivel de 6leo (Shaw, 1977). Em concentragdo adequada, o
d’limonene € um importante contribuinte para o aroma do suco de laranja, entretanto, em
produtos onde ele ¢ adicionado em altas concentragdes, esse volatil confere sabor de éleo

queimado, reduzindo a qualidade sensorial do alimento (Kimball, 1991).

O ¢leo essencial pode também ser destilado e concentrado. O éleo destilado
mostra diferenga na composi¢do e aroma, quando comparado ao Oleo essencial
correspondente (Shaw, 1977), mas também pode ser usado como flavorizante (Bettini,
1995; Shaw, 1979).

Shaw (1979) revisou criticamente os dados quantitativos relativos aos
componentes volateis de o6leos essenciais citricos. O autor enfatizou a importancia da
exatiddo desses valores quantitativos, visto que somente uma propor¢do especifica dos

varios volateis € capaz de criar o aroma e sabor Unico de cada espécie citrica.

Assim, a qualidade dos 6leos citricos, estd fundamentada em atributos de
aroma, os quais variam em funcéo da multiplicidade dos volateis odoriferos presentes nos
6leos, e suas respectivas concentragdes (Kimball, 1991). A qualidade do 6leo essencial pode
ser avaliada através da andlise sensorial de seu aroma. Alternativamente a qualidade pode
ser também avaliada através do sabor de um suco recém reconstituido, preparado a partir
do suco concentrado desodorizado (“pumpout™), ao qual o 6leo citrico foi adicionado
(Gaffney et al., 1996; Shaw , 1991).

1.2. Esséncias Citricas: aquosa e oleosa

As esséncias citricas naturais sdo constituidas por componentes volateis

odoriferos, e obtidas via de regra, durante a concentragdo do suco citrico (Wolford et al.,
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1969). Na etapa de concentra¢do do suco (Figura 1) as esséncias citricas sdo coletadas por
uma unidade recuperadora de esséncias, localizada no primeiro e/ou no segundo estagio do
evaporador. Durante a coleta, esses componentes odoriferos sao separados em uma fase
aquosa, chamada esséncia aquosa, e uma fase oleosa, conhecida como oOleo esséncia,
esséncia oleosa ou "oil phase" (Shaw, 1991). Ambas as fragdes tem notas de aroma frutado
e floral, caracteristicas do suco de laranja fresco (Redd and Hendrix, 1993).

A qualidade do aroma das esséncias citricas varia de acordo com o cultivar
da laranja, estagio da colheita e do tipo de evaporador empregado na concentragdo do
suco. Entretanto, essas variagdes podem ser minimizadas através de mistura de fragdes
destiladas das proprias esséncias, as quais podem ser reincorporadas a uma determinada
esséncia, para adicionar ou reforgar uma determinada nota aromatica (Redd et al., 1992;
Moshonas and Shaw, 1990; Veldhius, 1971).

As esséncias citricas devem ser armazenadas sem exposi¢do a luz e sob
temperaturas inferiores a —18°C, para evitar a degradagéo do d-limoneno, o que resultaria na

deterioragio da esséncia e seu aroma (Ranganna et al., 1981).

Num esforco de padronizar o mercado de esséncias, muitos métodos
quimicos de avaliagdo da poténcia e qualidade das esséncias citricas tém sido desenvolvidos.
Entretanto, quando o uso das mesmas se destina a produtos alimenticios, a avalia¢do
sensorial é ainda a mais utilizada para se avaliar adequadamente as esséncias (Redd and
Hendrix, 1993).

1.2.1. Esséncia aquosa

A esséncia aquosa ¢ também referida como aroma citrico natural, fase
aquosa ou simplesmente aroma/esséncia (Shaw, 1991). Ela pode ser definida como aroma
citrico natural, 100% puro, o qual contém a fragdo hidrossolivel do complexo aroma da

laranja, recuperado como subproduto na concentragio do suco (Redd and Hendrix, 1993).
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A esséncia aquosa ¢ predominantemente uma solugdo agua/etanol (12 a 15%
de etanol), contendo a maioria dos componentes volateis odoriferos do suco, os quais
refletem qualitativa e quantitativamente o sabor e aroma da bebida original (Moshonas and
Shaw, 1984). Os hidrocarbonetos, que compreendem 95% dos dleos citricos, sdo
componentes minoritarios nessas fragdes, enquanto o etanol é 0 maior constituinte orgéanico
presente. A referida esséncia ainda contém 10 acidos, 36 alcoois, 22 aldeidos, 25 ésteres, 11
cetonas, 4 6xidos e compostos mistos, dentre eles, o sulfeto de hidrogénio (Moshonas and
Shaw, 1986).

A relagdo quantitativa dos constituintes individuais € critica para obtengao
do “sabor de suco fresco", e qualquer altera¢do desta relacdo, pode resultar em uma
esséncia de qualidade questionavel (Moshonas and Shaw, 1984). Se a esséncia for de boa
qualidade, o sabor e aroma de fresco podem ser facilmente recuperados. Assim, os
trabalhos cientificos mais recentes, ddo importancia para a analise quantitativa na

verificagdo da qualidade de esséncias citricas (Bazemore, 1996).

1.2.2. Esséncia Oleosa

A esséncia oleosa é um produto incolor, que contém compostos
lipossoliveis da casca e suco da laranja. Também ¢ referida como “oil phase”, fase oleosa

ou 6leo esséncia (Johnson and Vora, 1983).

A esséncia oleosa contém a maioria dos componentes encontrados na
esséncia aquosa e no dleo essencial, e apresenta aroma similar ao obtido pela combinagdo
dos mesmos. Esta esséncia € utilizada como flavorizante de produtos de laranja, e
recentemente tem sido fracionada para fornecer fracdes especificas dos volateis responséveis
pelo aroma e sabor do suco de laranja, como ésteres e aldeidos, os quais podem ser
adicionados a esséncia aquosa para reforgar algumas propriedades especificas de sabor da
mesma (Redd and Hendrix, 1993; Shaw et al., 1990).
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Os compostos aromaticos mais importantes, encontrados por Johnson e
Vora (1983), na esséncia oleosa de laranja Valéncia foram: acetato de etila, acetaldeido,
butirato de etila, hexanal, trans-2-hexenal, octanal, decanal, neral ¢ geranial. Dentre os
hidrocarbonetos terpénicos, o d-limoneno (93,6%) e o valenceno (1,7%) foram os

compostos encontrados em maior concentragao.

Braddock and Kesterson (1976) observaram que a esséncia oleosa
geralmente apresenta uma menor relacdo aldeido/éster que o dleo essencial prensado a frio,
e isto confere uma maior caracteristica de "aroma de suco fresco" a esta esséncia.
Entretanto, Ranganna et al. (1981) acreditam que € a alta concentragdo de valenceno na
esséncia oleosa. que proporciona uma notéavel diferenca desta com relagio ao 6leo essencial.
Embora a esséncia oleosa contenha alguns componentes volateis encontrados no suco, ela €
majoritariamente constituida por componentes volateis encontrados no 6leo da casca. Ela
difere do 6leo essencial quanto ao aroma e sabor, pois carece dos compostos de alto ponto
de ebuli¢do. Por sua vez, os compostos mais volateis, de baixo ponto de ebuligdo, ddo a
esséncia oleosa um agradavel "bouquet”, o qual lembra o aroma e sabor de laranja fresca

(Moshonas and Shaw, 1990).

A esséncia oleosa pode ser destilada, e desta forma, pode-se reduzir sua
concentragio de 6leo, preservando a maioria dos componentes voldteis que Ihe conferem
aroma e sabor de laranja (Coleman and Shaw, 1971). Ela vem sendo usada para readicionar
aroma fresco e “bouquet” natural tanto ao suco processado, cOmo para uma variedade de
produtos, quais sejam: bebidas carbonatadas, xaropes, sorvetes, gelatinas, cremes, entre
outros (Redd and Hendrix, 1993).

2. AROMA E SABOR DE SUCO DE LARANJA CONCENTRADO

O aroma e sabor do suco de laranja, cuja importincia econdmica € tdo

grande para o Brasil, vem sendo estudados ha muitos anos (Kirchner and Miller, 1957;

Wolford et al., 1962; Attaway et al., 1962; Shaw, 1979; Johnson and Vora, 1983; Bettini,
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1995). Esses estudos concentraram-se particularmente na analise qualitativa e quantitativa
das fragbes aromdticas anteriormente citadas neste trabalho, quais sejam: Oleo essencial
citrico e esséncias aquosa e oleosa. De um modo geral, esses estudos verificaram que existe
uma grande similaridade entre o odor dessas fragSes aromaticas, sendo que todas elas

possuem aroma citrico.

Entretanto, conforme observa Shaw (1991), se o consumidor tiver a frente
um copo de suco de laranja fresco, ele perceberd um odor bastante diferente e bem mais
sutil, daquele que ele perceberia ao descascar a laranja. Assim, ainda que o 6leo essencial
citrico da casca, constitua-se numa fragdo muito importante quantitativa e qualitativamente
do aroma e sabor do suco de laranja, a fragdo de volateis carbonilados presentes nas
esséncias aquosa e oleosa, sdo também importantes no aroma e sabor da fruta (Moshonas
and Shaw, 1986; Wolford et al., 1962; Wolford et al., 1965; Wolford and Attaway, 1967;
Attaway et al., 1962).

Por outro lado, suco que n3o contém absolutamente nenhuma quantidade de
6leo essencial citrico da casca, € relativamente insipido, apesar de possuir um leve sabor
verdolengo e desagradavel (Blair et al., 1952). Portanto, o aroma citrico fresco, advém
tanto dos volateis odoriferos presentes no dleo essencial citrico, como daqueles presentes
naturalmente no suco da fruta (Moshonas and Shaw, 1990; Hall and Wilson, 1955).

Segundo Ahmed et al. (1978), o aroma e sabor citrico caracteristico do suco
de laranja, ¢ resultado de uma mistura complexa de vérios volateis presentes em
concentragdes bem especificas no suco, dentre os quais, os mais importantes s3o:
acetaldeido, citral, butirato de etila, limoneno, linalol, octanol e oc-pineno. Com excegdo do
butirato de etila, todos estes volateis sdo encontrados mo Oleo essencial citrico. O
acetaldeido e o butirato de etila sdo encontrados notadamente no suco da laranja, ou seja,

nas fragdes intituladas, esséncias aquosa € oleosa.

Durante o processamento do suco de laranja, muitos dos volateis odoriferos
13



presentes no suco da fruta, sdo perdidos por degradagdo quimica, térmica, oxidativa, ou
simplesmente evapora¢@o. Assim, o suco concentrado que deixa o evaporador, €
relativamente insipido e seu aroma e sabor, necessitam ser recuperados antes que o produto

seja colocado no mercado consumidor (Berry and Veldhius, 1977).

Até algum tempo atrds, o processamento do suco citrico concentrado,
sempre vinha acompanhado da adi¢do de concentragdes ja estabelecidas de dleo essencial,
esséncias aquosa e oleosa (Berry and Veldhius, 1977). Atualmente, uma nova tendéncia na
aromatiza¢do do suco concentrado, tem sido aplicar as fragGes Oleo essencial, esséncia
aquosa e esséncia oleosa, um processo de destilagdo fracionada, onde o vacuo e o calor sdo
cuidadosamente controlados. Desta forma, componentes mais volateis ndo sdo perdidos
durante a destilagdo e importantes constituintes aromaticos com baixo ponto de ebuligio,
como acetaldeido e etil butirato, sdo recuperados (Redd and Hendrix, 1993). Uma vez
obtidas as fra¢des destiladas, estas sfo readicionadas ao suco, reforgando notas especificas
de aroma e sabor importantes para o produto, como o aroma de fruta fresca, aroma floral,

verde, entre outras (Redd et al., 1992).

Atualmente, fragdes altamente concentradas vem sendo utilizadas para
aromatizar sucos processados, com a finalidade principal de recriar o aroma original do
produto e atender demandas especificas do mercado consumidor (Redd and Hendrix, 1993).
Neste caso, aromistas utilizam uma combina¢do de 6leos essenciais e fragdes destiladas,
para criar no produto processado, o aroma original da fruta, realgando caracteristicas que

foram perdidas ou que sofreram alguma alteragdo durante o processamento (Tyrrel, 1992).

Bettini (1995) avaliou cromatografica e sensorialmente amostras de suco
fresco, suco fresco pasteurizado e suco congelado concentrado e concluiu que é possivel
produzir suco concentrado e pasteurizado similar ao suco fresco, se cuidados especiais
forem tomados na manipulagdo e armazenamento das esséncias aquosa e oleosa ¢ do 6leo
essencial. A autora ainda afirma que essas fragdes sdo importantes para a boa qualidade do

aroma, desde que sejam utilizadas nas dosagens ideais, obtendo-se um balanceamento
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perfeito entre elas, similar ao encontrado na fruta "in natura”" (Bettini and Shaw, 1998).

3. ANALISE SENSORIAL

3.1. Metodologia covencional de testes com consumidores

Os testes afetivos tem por objetivo, conhecer a opinido pessoal de um
determinado grupo de consumidores, em relagdo a um ou mais produtos. Essa opinifo pode
ser dada com relagdo ao produto de uma forma global, ou com relagdo a apenas algumas
caracteristicas especificas do produto. Testes afetivos tém sido muito utilizados por
fabricantes ou prestadores de servigos, € constituem-se em uma ferramenta fundamental e
valiosa no desenvolvimento, otimiza¢do e garantia da qualidade de produtos (Stone and
Sidel, 1993; Meilgaard et al., 1988).

Os testes afetivos podem ser classificados em dois tipos: os testes de
aceitagdo, que avaliam o quanto os consumidores gostam ou desgostam de um ou mais
produtos; e os testes de preferéncia, que medem a preferéncia dos consumidores de um

produto sobre os demais (Meilgaard et al., 1988).

Testes de preferéncia sdo chamados “testes de escolha forgada”, porque
obrigam o provador a escolber um ou mais produtos. Esses testes, entretanto, ndo indicam
o grau de aceitagdo das amostras avaliadas. Os testes de preferéncia mais utilizados sdo:

comparagdo pareada, ordenagdo e preferéncia miltipla variada (Meilgaard et al., 1988).

No método de comparagdo pareada, o provador recebe duas amostras
codificadas e € solicitado a indicar qual dos produtos ele/ela prefere (Figura 2). O teste é
relativamente facil de se organizar e aplicar. Ha somente duas ordens possiveis de
apresentagdo (A-B e B-A) e os provadores geralmente avaliam somente um par de produtos
em uma sessdo, sem repeticdo (Stone and Sidel, 1993). A analise dos resultados € realizada

através de teste estatistico do X°-quadrado, que se baseia no niimero total das respostas, no
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nimero de respostas indicando uma determinada amostra como a mais preferida e no nivel

de significancia especificado para o teste (Amerine et al., 1965).

Nome: Data:

Por favor, prove da esquerda para a direita as duas amostras codificadas de

suco de laranja e faga um circulo na amostra de sua preferéncia.

421 596

Comentarios:

Figura 2: Ficha de avaliagdo sensorial para teste de comparagao pareada

O teste de comparagdo miltipla variada é uma variagdo do teste de
comparagio pareada. Nele, ao invés de serem avaliadas duas amostras, sao avaliados trés
ou mais produtos, os quais devem ser apresentados aos pares. Esses pares de amostras s@o
compostos de forma a que todas as amostras sejam testadas umas contra as outras. Se o
ntimero de amostras for elevado, pode-se utilizar um delineamento de blocos imcompletos
(Meilgaard et al., 1988). Apesar de ser um teste mais informativo que o de comparagdo
pareada, é um teste que demanda mais tempo para sua realizac@o (Stone and Sidel, 1993).

Outro teste de preferéncia bastante utilizado, € o teste de ordenagdo, onde o
provador recebe simultaneamente trés ou mais amostras codificadas, de forma aleatorizada,
e ¢ solicitado que as avalie e as ordene em ordem crescente ou decrescente de preferéncia
(Figura 3). A andlise dos resultados ¢ feita através do método de Friedman (Tabela de
Newell ¢ Mac Farlane) (Newell and Mac Farlane, 1987), onde a cada amostra, em cada
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julgamento, é dado um valor correspondente & posi¢do em que a amostra foi ordenada; se a
amostra foi ordenada na primeira posi¢do, ela recebe o valor 1, se a amostra foi ordenada na
liltima posi¢do, recebe o valor correspondente a Wltima posi¢do. Posteriormente &
construida uma tabela contendo tanto os valores que cada amostra recebeu, como a
somatoéria destes. Se a diferenca entre a somatoria obtida para duas amostras for maior ou
igual a diferenga critica entre os totais de ordenagdo encontrada na Tabela de Newell e Mac
Farlaine, conclue-se que as amostras diferem significativamente (p<0,05) entre si (Meilgaard
et al., 1988).

Nome: Data:

Por favor, avalie da esquerda para a direita cada uma das amostras de suco

de laranja e coloque-as em ordem crescente de preferéncia.

- preferida + preferida

Comentarios:

Figura 3: Ficha de avaliagdo sensorial para teste de ordenagéo.

O teste de aceitacio tem por objetivo avaliar o quanto o consumidor gosta
ou desgosta de um ou mais produtos. Embora este teste ndo avalie diretamente a intengdo
de compra do produto, nem dimensione a por¢do do mercado que, de fato, adquirira o
produto, o teste de aceitagdo tem sido muito Gtil como um teste a ser aplicado antes dos
testes de pesquisa de mercado, os quais incluem estratégia de propaganda, prego €
embalagem do produto, de forma a predizer o sucesso de venda do mesmo (Stone and

Sidel, 1993).
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Para se avaliar a aceitacio de um ou mais produtos, a escala hedonica
estruturada verbal de 9 pontos, é provavelmente o método sensorial mais utilizado
(Meilgaard et al., 1988).

A escala hedonica pode ser ndo estruturada ou estruturada, sendo que esta
tltima pode ser verbal ou mista. A representacdo grafica da escala ndo estruturada € uma
linha simples, geralmente de 9 cm, onde os extremos da escala s3o ancorados somente em
termos verbais, com auséncia de valores numéricos (Figura 4). Na escala estruturada os
intervalos podem ser rotulados apenas com termos hedénicos (Figura 5) ou com termos
verbais ancorados a nimeros (mista) (Figura 6) (Stone and Sidel, 1993). A aceitagdo de um
determinado produto ainda pode ser avaliada através de escala hedonica facial, onde cada
termo verbal da escala é substituido por uma figura contendo a expressdo facial

correspondente ao termo (Figura 7).

De todas as possibilidades anteriormente citadas, existe uma maior utiliza¢ao
da escala estruturada verbal de 9 pontos (Figura 5), devido principalmente a sua
simplicidade e facilidade de uso até por consumidores com instrugdo académica minima.
Por ndo apresentar numeros, essa escala evita o efeito de preferéncia ou aversdo do
consumidor por algum nimero. Através dessa escala, tem se verificado que as diferengas
entre os produtos sdo reprodutiveis entre diferentes grupos de provadores. Assim, a escala
heddnica tem sido frequentemente usada por diversas empresas. devido a sua confiabilidade
e validade dos resultados (Stone and Sidel, 1993).
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Nome: Data:

Por favor, prove a amostra codificada de suco de laranja e use a escala abaixo para

indicar o quanto vocé gostou ou desgostou da amostra.

AMOSTRA

| i
desgostei gostei
muitissimo muitissimo

Comentarios:

Figura 4: Exemplo de ficha para teste de escala hedonica ndo estruturada

Nome: Data:

Por favor, prove a amostra codificada de suco de laranja e use a escala abaixo para

indicar o quanto vocé gostou ou desgostou da amostra.

AMOSTRA

__ gostei muitissimo

___ gostei muito

__ gostel moderadamente
__ gostei ligeiramente

__ nem gostei /nem desgostei
__ desgostei ligeiramente

___ desgostei moderadamente
__ desgostei muito

__ desgostei muitissimo

Comentarios:

Figura 5: Exemplo de ficha para teste de escala heddnica estruturada verbal
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Nome: Data:

Por favor, prove a amostra codificada de suco de laranja e use a escala abaixo para

indicar o quanto vocé gostou ou desgostou da amostra.

AMOSTRA
9 - gostei muitissimo
8 - gostei muito
7 - gostei moderadamente
6 - gostei ligeiramente
5 - nem gostei /nem desgostei
4 - desgostei ligeiramente
3 - desgostei moderadamente
2 - desgostei muito
1 - desgostei muitissimo

Comentarios:

Figura 6: Exemplo de ficha para teste de escala hedonica estruturada mista

Nome: Data:

Figura 7: Exemplo de ficha para teste de escala hedonica facial

Ha entretanto, algumas controvérsias com relagdo ao uso da escala
hedonica. Segundo Stone and Sidel (1993) existe falta de evidéncia clara sobre a

igualdade de seus intervalos, ou seja, a distancia psicolégica entre duas categorias ndo ¢
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necessariamente igual a de outras duas, tal como ocorre com a distancia fisica. Além disso,
pode haver variabilidade nas respostas dos provadores, os quais podem diferir quanto ao
grau que gostam de cada produto avaliado (Chauchan and O’Mahony, 1993), bem como
haver variabilidade nas respostas devido ao tipo € complexidade do estimulo, forma e

ordem com que o mesmo ¢ apresentado, entre outras (Moskowitz, 1981).

Os resultados dos testes afetivos, como em outros métodos sensoriais,
podem sofrer influéncia de fatores de ordem fisica ou psicologica. Dentre eles, a
possibilidade de que uma amostra exerga influéncia sobre a amostra subsequente (efeito de
contraste ou adaptagdo), € muito comum. Esse efeito, de natureza psicolégica e fisiologica,
€ chamado “first order carry over effect” (Amerine et al., 1965). Para minimizar tais efeitos
nos testes sensoriais, sugere-se que as amostras sejam apresentadas ao provador de forma
balanceada, e néo apenas aleatorizada. MacFie et al. (1989) recomenda o uso de quadrados
latinos, onde as amostras sdo apresentadas aos consumidores em blocos completos e
balanceados entre consumidores, quanto a ordem de apresentagdo. Através desse
delineamento cada amostra ocorre igual niimero de vezes em cada posi¢do, sendo precedida

e sucedida por cada uma das demais amostras, 0 mesmo numero de vezes.

A analise dos resultados dos testes afetivos, utilizando-se o método de escala
heddnica, € tradicionalmente realizada através de ANOVA (Anélise de Varidncia) e Teste
de Tukey (Stone and Sidel, 1993).

Os testes afetivos podem ser classificados, de acordo com o local em que
sdo realizados, em: testes de laboratdrio, testes de uso doméstico ou testes de localizagdo
central (Stone and Sidel, 1993).

O teste de aceitagdo em laboratorio € o mais frequentemente usado, porque
além de conveniente, oferece um controle maior sobre todos os aspectos do teste,
apresentando rapido retorno dos resultados e um baixo custo (Stone and Sidel, 1993).

Neste tipo de teste, o numero recomendado de provadores situa-se entre 25 e 50.
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Um namero de provadores inferior a 25 pode identificar tendéncias e fornecer informacgdes
{iteis para a realizagdo de testes posteriores, mas dificilmente estabelecer diferengas
significativas (p<0,05) entre as amostras. O uso de um mimero maior que 50 provadores
aumenta substancialmente a probabilidade de se encontrar diferencas significativas entre as
amostras (Meilgaard et al., 1988).

A grande limitagdo dos testes de laboratério como testes de aceitagdo, € 0
fato de que devido ao numero reduzido de provadores, esses testes podem nio predizer
com fidelidade, a reagdo do mercado consumidor. Outra critica que se observa com relagdo
a teste de consumidor realizado em laboratério, € que as condi¢des em que 0 produtos sdo
avaliados nos testes de laboratério sdo, via de regra, diferentes daquelas em que o
consumidor consome de fato os produtos, ¢ podem também influir sobre os resultados

obtidos (Meilgaard et al., 1988).

Muito embora os provadores sejam capazes de avaliar muitos produtos ao
mesmo tempo, em testes afetivos realizados em laboratério, sugere-se que, em testes com
consumidores, a equipe sensorial nfo avalie mais que 5 produtos em cada sessdo. Esta
pratica limita o tempo de permanéncia do provador na cabine, a no maximo entre 10 e 135

minutos, evitando-se a fadiga sensorial (Stone and Sidel, 1993).

O teste de localizagio central é provavelmente o mais conhecido e
frequentemente usado para teste de consumidor, especialmente em pesquisa de mercado.
Geralmente é conduzido em escolas, shopping centers, clubes ou locais similares, onde
facilmente podem ser recrutados grande numero de individuos, os quais devem ser
consumidores potenciais do produto. Os provadores podem ser pré-recrutados ou
interceptados enquanto circulam pela area do teste. Nesses testes o numero de produtos
testados deve-se limitar ao redor de 4, para minimizar o tempo de teste. As amostras devem
ser servidas codificadas com nimero de 3 digitos, e as fichas de aplicagdo do teste sensorial
devem ser simples, claras e objetivas, de forma a diminuir a possibilidade de confusdo dos
provadores. Um minimo de 100 provadores devem ser utilizados e o teste geralmente €
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repetido em 2 ou 3 regides geograficas distintas. O resultado do teste tem grande utilidade
em pesquisa de mercado, visto que os provadores utilizados no teste sdo “reais”

consumidores do produto e um grande numero de individuos sfo usados (Meilgaard et al.
1988).

O teste de localizagdo central tem como desvantagens principais, a pequena
possibilidade de controle das condigdes de teste, como barulho, iluminagdo e
individualidade nos julgamentos. Outra desvantagem refere-se as condi¢Ses de consumo em
que o individuo realiza o teste, as quais sdo diferentes daquela em que ele de fato consome

o produto (Meilgaard et al., 1988).

No teste de uso doméstico, a amostra € levada até a casa do consumidor,
onde o produto é preparado por ele/ela e testado sob as reais condigdes de uso. Nesses
testes, avalia-se também a embalagem, instru¢des de preparo do produto, tempo de
preparo, etc. O consumidor tem tempo de se familiarizar com o produto e dar uma viséo
global do mesmo, podendo assim ser obtido um niimero maior de informagdes, incluindo-se
as opinides de todos os membros da familia. O teste no ambiente doméstico, permite ao
provador o contato total com a amostra, desde o seu preparo até a degustagdo. As amostras
sdo codificadas com nimero de 3 digitos e recebidas em embalagens similares aquelas
encontradas no mercado, contendo instru¢Ges de preparo ¢ telefone para contato, no caso

de davidas (Stone and Sidel, 1993).

O namero recomendado de familias que podem participar dos testes de uso
doméstico situa-se ao redor de 50 a 100, podendo ser menor se os provadores ja estdo
acostumados com testes sensoriais. Alguns autores recomendam a utilizagdo de até 300
familias, divididas em 3 a 4 cidades (Meilgaard et al., 1988).

O nimero de amostras a serem avaliadas no teste de uso doméstico deve
ficar entre uma e duas. Um numero maior que duas amostras em um mesmo teste, pode
levar a posterior confusdo no momento de responder as questdes da ficha de avaliagdo.
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Além disso, com um teste mais longo, o provador pode desestimular-se, ndo finalizando a
sua avaliagio. Dependendo do tempo levado para o teste, ainda pode-se ter o inconveniente
de haver perda de formularios, ou mesmo avangar para o periodo de férias do consumidor,
entre outros inconvenientes (Meilgaard et al., 1988). O custo envolvido na realizacéo de

teste de uso doméstico € considerado alto (Stone and Sidel, 1993).

Os provadores participantes dos testes afetivos devem ser consumidores
reais ou potenciais do produto testado. Devem ser classificados em fun¢do de critérios
demograficos (regido, pais ou estado), frequéncia de consumo do produto, idade, sexo,
renda, padrdes culturais, étnicos, etc (Stone and Sidel, 1993). O objetivo principal desta
classificagdo € selecionar um grupo relativamente homogéneo, onde todos os individuos
apreciem o produto em particular, excluindo-se individuos que exibam padrdes de resposta

extremo e ndo usual (Meilgaard et al., 1988).

O uso de funcionirios da empresa em qualquer teste afetivo ndo €
recomendado porque os mesmos podem facilmente reconhecer os produtos da empresa,
baseando suas opinides sobre o produto em fungdo de ter ajudado a elabora-lo ou em
fungdo do tipo de relacionamento que possui com a empresa em que trabalham. Além disso,
¢ sabido que funcionarios da empresa avaliam diferentemente dos consumidores, certas
caracteristicas do produto (Stone and Sidel, 1993). Infelizmente, a despeito dessas graves
limitagdes, muitas empresas adotam seus funcionarios como provadores em testes de
consumidor, devido ao baixo custo e facilidade de aplicagdo do teste (Meilgaard et al.,
1988).

Individuos previamente treinados em testes sensoriais qualitativos,
descritivos ou quantitativos ndo devem ser usados em teste de aceitagdo, porque eles
possuem um conceito descritivo/descriminativo do produto, que superpde sua relagdo

afetiva, ou seja, de aceitagdo, para com o mesmo (Stone and Sidel, 1993).
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3.2. Avancos em Avaliagdes com Consumidores

Pesquisas utilizando metodologias tradicionais em teste com consumidor,
como a escala hedonica, geralmente sdo faceis de se conduzir e de se analisar os resultados
obtidos, a0 mesmo tempo que oferecem uma medida relativa da preferéncia do produto
(Greenhoff and MacFie, 1994). Normalmente os resultados sio estatisticamente analisados
por técnicas univariadas de ANOVA e testes de média, como o Tukey, que assumem que
todos os provadores tem 0 mesmo comportamento € que um valor médio representa a

opinifio de todos os provadores (MacFie and Thomson, 1988).

Numa tentativa de superar esses inconvenientes e analisar os dados levando
em consideragio a opinifo individual de cada consumidor, € ndo somente a média da

equipe, foi criada a técnica conhecida como Mapa de Preferéncia (Marketo et al., 1994).

Ha dois modos distintos de se fazer esta andlise: a andlise interna € a externa.

A analise interna, também conhecida com analise de preferéncia
multidimensional (MDPREF) ou simplemente Mapa de Preferéncia Interno, tem como
objetivo alcangar uma representagao multidimensional dos dados, utilizando-se somente 0s
dados de aceitagdo/preferéncia, gerados a partir dos testes afetivos (MacFie and Thomson,
1988).

O Mapa de Preferéncia exige que a coleta de dados seja realizada em 6 ou
mais produtos, através de escala heddnica. Em seguida uma matriz ¢ formada, composta
pelos valores hedonicos dados aos produtos (colunas) e pelos provadores (linhas). De
forma semelhante 4 Analise de Componentes Principais (ACP), o MDPREF identifica a
maior variagio dentro dos dados de preferéncia, € a extrai na primeira dimensdo. Em
seguida, encontra a segunda dimens3o de preferéncia, a qual ¢ ortogonal a primeira, e assim
suscessivamente. Para cada dimensdo de preferéncia, as coordenadas do produto s&o

geradas através das respostas dos provadores, correlacionadas com a respectiva dimensao.
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Como resultado, tem-se a constru¢io de um mapa multidimensional do produto, baseado
somente em dados de aceitagdo, onde os produtos sdo alocados como pontos € 0s
consumidores como vetores individuais, indicando uma diregfio crescente de preferéncia.
Desta forma, cada consumidor ¢ representado por um vetor individual, cuja dire¢do indica
os produtos que ele/ela prefere e aqueles de sua menor preferéncia. A partir dessa
representagdo multidimensional é possivel testar as hipoteses que sio feitas a partir das
diferengas sensoriais, instrumentais ou outras que ocorrem entre os produtos. Assim, uma
das vantagens do uso do Mapa de Preferéncia Interno, consiste no fato de permitir ao
pesquisador, visualizar as preferéncias de cada provador dentro do grupo, observando a
segmentagio do consumidor entre os produtos avaliados (Greenhoff and MacFie, 1994).

A otimizag¢io da formulagio de um produto alimenticio ¢ de fundamental
importéncia para o éxito do mesmo junto ao mercado consumidor. Um outro avango no
estudo com consumidores, muito utilizado pela industria de alimentos, ¢ o uso de medidas

de aceitagio/preferéncia no desenvolvimento e otimiza¢do de novos produtos (Stone and
Sidel, 1993).

Quando o objetivo do teste é otimizar uma determinada formulagdo em
fungdio da aceitacdio, as respostas sensoriais de aceitagdo/preferéncia sdo tratadas como
variavies dependentes. As varidveis independentes sdo, por exemplo, varidveis do
processamento, como concentragdo de um determinado ingrediente, temperatura, teor de
umidade, entre outros (Moskowitz, 1994). Assim, utilizando-se as informag¢des de aceita¢do
de um determinado produto, obtidas através de testes com escala hed6nica e consumidores,
é possivel predizer a melhor combinag@o das varidveis independentes, que resultardo numa

formulagdo com aceitagdo 6tima pelos consumidores (Stone and Sidel, 1993).

A fase de otimizagdo de um produto alimenticio impde uma abordagem
disciplinada, para verificar como o produto varia quando o investigador altera
sistematicamente a formulagio e as condig¢des de processamento do mesmo. A Metodologia

de Superficie de Resposta tem se tornado uma ferramenta valiosa para a otimizacdo de
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produtos, ndo s6 porque ela reduz os custos ¢ o tempo do periodo de investigagdo, como
também porque ela permite um melhor conhecimento de como os consumidores Vio

responder a uma determinada alteragdo na formulagsio do produto (Moskowitz, 1997;
Moskowitz, 1994) .

A Metodologia de Superficie de Resposta combina desenho experimental
estatistico, avaliagdo sensorial do produto e uso de modelo matematico sofisticado para a
obtencdo da otimizagdo de um produto (Moskowitz, 1997). Ela tem sido usada por
pesquisadores da area de desenvolvimento de novos produtos, tanto para o aumento da
aceitagdo geral do produto, bem como para o melhoramento de caracteristicas especificas

do mesmo (Moskowitz, 1994).

3.2.1. Anailise Descritiva Quantitativa

A avaliagdo sensorial da qualidade de um alimento ndo é uma tarefa facil. A
qualidade € uma resposta complexa as propriedades sensoriais do produto, que se baseia nas
expectativas e experiéncias prévias de um individuo em relagéo ao produto. E uma resposta
individual e subjetiva, que varia de pessoa para pessoa, devido as diferencas individuais de
experi€ncias, expectativas e preferéncias. Portanto, é de se esperar que os mais experientes e
sensiveis provadores, tenham diferengas de opinifo a respeito da qualidade de um alimento
(Amerine and Roesller, 1983; Behrens, 1996).

Considerando que a qualidade dos produtos alimenticios é fortemente
influenciada pelas suas caracteristicas sensoriais, Stone et al. (1974) desenvolveram a
Anglise Descritiva Quantitativa (ADQ®), uma metodologia de andlise sensorial, que logo
apos ter sido desenvolvida, passou a ser largamente utilizada pelas industrias de alimentos,
como um meio de se obter uma descrigdo objetiva dos atributos sensoriais percebidos no
produto avaliado (Calvifio et al., 1996). Na indistria de alimentos, a ADQ® tem auxiliado no
desenvolvimento de novos produtos, no controle da garantia de qualidade de produtos, em

testes de armazenamento e testes comparativos com produtos concorrentes (Stone and
27



Sidel, 1993; Damasio and Costell, 1991; Poletto et al., 1996).

Na Analise Descritiva Quantitativa uma equipe de individuos ¢ inicialmente
selecionada, principalmente com base na capacidade discriminatdria, interesse €
disponibilidade de tempo para a realizagdo do teste. Posteriormente, os individuos se tornam
provadores, mediante treinamento nos atributos sensoriais percebidos nos alimentos, sendo

capazes de identificar e quantificar tais propriedades (O’Mahony et al., 1990).

Inicialmente, os termos descritivos, também chamados atributos do produto,
sio identificados de forma a descrevé-lo. Para cada atributo sdo definidas amostras de
referéncia. O uso de referéncias ajuda o provador a: i) desenvolver terminologia apropriada
para descrever o produto, ii) determinar a intensidade adequada do atributo avaliado, através
dos méximos e minimos especificados através de referéncias e, iii) identificar importantes
caracteristicas do produto. Os provadores sdo treinados na avaliagdo de cada atributo, em

vérias sessdes de avaliagdo (Rainey, 1986).

Durante a avaliacdo das amostras, a intensidade de cada atributo € entado
medida utilizando-se uma escala ndio estruturada de nove centimetros e os dados sao
estatisticamente avaliados por Andlise de Varidncia, Teste de Tukey e Analise de
Componentes Principais. Os dados gerados sdo entao utilizados para a elaboragéo do perfil
sensorial de cada amostra (Stone and Sidel, 1993).

3.2.2 CG-Olfatometria

Grande desenvolvimento na rea de aromas de alimentos foi alcangado na
Gltima década, através da utilizagio de técnicas CG-olfatométricas (CGO). A CG-
olfatometria baseia-se na avaliagio sensorial dos compostos volateis, quando estes deixam a
coluna cromatografica, como mostra a Figura 8. Na CGO, os compostos volateis que
deixam a coluna cromatografica, sdo misturados com ar umidificado, proveniente de um

tanque de ar sintético e submetido a avaliagdo de individuos treinados (Paule and Powers,
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1989).

Osme ¢é a mais recente técnica de CG-olfatometria, e baseia-se em modernos
conceitos da psicofisica. Osme consiste em uma avaliagdo sensorial de tempo-intensidade,
onde o individuo avalia sensorialmente os efluentes da coluna cromatografica, descrevendo a
qualidade do odor (rosa, magéd, pera, floral, etc), o tempo durante o qual o odor de cada
volatil € percebido no efluente cromatografico € a intensidade do odor de cada volatil,
através de uma escala de 9 a 15 cm, estruturada ou ndo (Da Silva, 1992). A técnica Osme
fornece um aromagrama (Figura 9) que pode ser diretamente correlacionado com o
cromatograma, facilitando a avaliagdo da importdncia dos compostos odoriferos (McDaniel
et al., 1990; Da Silva, 1992; Sanches et al., 1992; Miranda-Lopez et al., 1992).

O primeiro estudo realizado para avaliar os pardmetros de tempo-intensidade
de diferentes substdncias em sistemas alimentares foi realizado por Neilson (1957), que
demonstrou que um mesmo gosto ou aroma é percebido em diferentes intensidades, ao
longo de um determinado periodo (Cardello, 1996).

A técnica tempo-intensidade esta atualmente em destaque, por sua precisdo
aliada a praticidade (MORI, 1992). Com o avango da informética este método estd sendo
realizado atualmente de forma totalmente computadorizada, o que reduz drasticamente o
tempo e o trabalho gastos no tratamento dos dados (Cardello, 1996; Lee and Pangborn,
1986; Duizer et al., 1993; Cardello, 1996). Em complementacdo, foram desenvolvidos
programas especificos, onde através do “mouse” conectado ao computador, o provador
registra os estimulos percebidos em uma escala mostrada no préprio monitor. A informacdo
¢ captada em intervalos regulares de tempo. Tais programas ja fazem a analise das curvas
obtidas (Duizer et al., 1993).
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Figura 8: Equipamento Osme e provador avaliando a qualidade e intensidade de volateis que
deixam a coluna cromatografica (Da Silva, 1992).
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Bazemore (1996), estudando através da técnica Osme. amostras de esséncia
aquosa de laranja Valéncia, concentrada por refluxo, encontrou aromas que foram descritos
pelos provadores como de borracha, oxidado, pungente. Para esséncia aquosa de laranja
Valéncia, sem concentragéo por refluxo, os descritores foram solvente, citrico e floral. Para
amostras sob refluxo, os componentes mais importantes no impacto de sabor foram o élcool
isoamilico, etil butanoato, linalol, octanal, nonanal, decanal, o-terpineol e mais dois
compostos ndo identificados. Para as amostras sem concentragio, 0s componentes mais
importantes no desenvolvimento do aroma foram linalol, octanal, etilbutanoato, hexanal e

mais trés compostos ndo identificados.

Gaffney et al. (1996), analisando 6leo essencial de laranja Valéncia (Florida)
e laranja pera (Brasil), através da técnica olfatométrica Charm™, encontraram indicagdes de
que 0s componentes mais importantes para 0 aroma de 6leo de laranja encontram-se na
fracdo polar do dleo. Dentre eles, destacam-se 0s aldeidos de cadeia reta entre Cge Cis, €
os volateis B- sinensal e linalol.
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CAPITULO I
EFEITO DA ADICAO DE FRACOES DE OLEO ESSENCIAL SOBRE

A ACEITACAO DE SUCO DE LARANJA CONCENTRADO
CONGELADO
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RESUMO

No processamento do suco de laranja concentrado congelado, compostos odoriferos
responsaveis pelo aroma e sabor caracteristicos da laranja sdo perdidos durante o
esmagamento da fruta e concentragdo do suco. Numa etapa posterior, tais compostos devem
ser readicionados ao suco. Esta readi¢do pode ser feita através da incorporagio integral do
6leo essencial e das esséncias aquosa e oleosa ao suco processado. Uma tendéncia moderna
tem sido fracionar o 6leo essencial e as esséncias aquosa e oleosa através de destilagdo
fracionada e posteriormente incorporar as fragdes destiladas ao produto. Como cada fragdo
destilada contém compostos aromaticos distintos, esse procedimento tem permitido a

elaboragdo de sucos de laranja com caracteristicas sensoriais especificas.

Com o objetivo de verificar os efeitos das fragdes destiladas sobre a aceitacdo do
suco de laranja concentrado reconstituido junto a consumidores do produto, no presente
estudo 27 diferentes formulagdes de suco de laranja foram elaboradas e avaliadas por 39
consumidores através de escala hedonica estruturada de 9 pontos (1=desgostei muitissimo;

9= gostei muitissimo).

Para a formulagio das amostras, foi utilizado delineamento fatorial completo 3° com
3 niveis e 3 fatores (cabeca, corac¢do e cauda). Os niveis testados variaram de 0,2 a 0,6 mL
de fracdo/Kg de suco concentrado para as fragGes cabeca e cauda e entre 0,6 € 2,4 mL de
fracdo/Kg de suco concentrado para a fragdo coragdo. As amostras foram reconstituidas
com 4gua potavel no momento do teste e servidas em copos codificados com nimero de
trés digitos. As avaliagdes foram realizadas sob luz vermelha e as amostras foram servidas
a 14°C e apresentadas aos provadores de forma monadica casualizada. Os provadores

avaliaram trés amostras por sessio.

Os dados obtidos foram avaliados através de analise de regressdo multipla, Analise
de Superficie de Resposta (RSM) e Mapa de Preferéncia Interno (MDPREF). Um modelo
preditivo de segunda ordem (r=0,78; p<0,02), gerado a partir dos dados hedonicos

fornecidos pelos consumidores, mostrou que a fragdo cauda ndo apresentou efeito
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significativo (p<0,10) sobre a aceitagdo do suco de laranja. O modelo ajustado apresentou
valores de estimativa negativos para a fragdo cabeca, enquanto que foram encontrados
valores positivos para os termos lineares e quadraticos da fracdo coragdo. Esses resultados
indicaram que a fragdo cabega promoveu um efeito negativo (p<0,002) sobre a aceita¢do do
suco, enquanto que niveis mais altos de adigdo da fragdo coragdo promoveu um efeito
significativamente positivo (p<0,02) sobre a aceitacéo do mesmo. Esses resultados
ratificam as recomendagdes encontradas na literatura, as quais sugerem a adi¢do de

componentes mais voléteis para a recuperagio do aroma e sabor do suco de laranja.

O coeficiente de correlagdo (r) encontrado para o modelo ajustado foi igual a 0,69 e
apesar de apresentar capacidade preditiva reduzida, oferece predigdes de alta validade, uma

vez que leva em consideragéo a opinido de consumidores do produto.

A RSM revelou que os valores de aceitagdo do suco aumentaram a medida que
diminuiram os niveis de adi¢do da fragdo cabega. Niveis de adigdo da fra¢do coragdo
variando entre 0,8 e 1,8 mL de fragio/Kg de suco concentrado e da fra¢éo cabe¢a inferiores
a 0,20 mL de fragio/Kg de suco concentrado elevaram os niveis de aceitabilidade do suco
de laranja para os valores maximos situados proximos a 6, correspondendo ao termo “gostel

ligeiramente™ na escala.

Segmentacio dos consumidores foi obtida através do Mapa de Preferéncia Interno
(MDPREF), onde as amostras mais preferidas foram aquelas que continham baixos niveis
da fragdo cabega, confirmando os resultados obtidos através da RSM. O efeito da fragdo
coragdo sobre a aceitagdo do suco de laranja ndo pode ser facilmente visualizado através da
MDPREF, uma vez que amostras com altos niveis dessa fragdo foram distribuidas em todos
os quadrantes do grafico. Os resultados ainda revelaram que apesar da RSM e MDPREF
gerarem resultados distintos, as técnicas sdo complementares, podendo ser aplicadas

conjuntamente com vantagens na analise de dados obtidos em testes com consumidores.



ABSTRACT

In the processing of frozen concentrated orange juice, odoriferous compounds
responsible for the characteristic aroma and taste of the orange, are lost during the
squeezing of the fruit and concentration of the juice. At a later stage, these compounds
should be added back to the juice. This readdition can be effected by the incorporation of
the whole essential oil fraction and the aqueous and oily essences to the processed juice. A
new tendency has been to fractionate essential oil and the aqueous and oily essences by
fractional distillation and than incorporate the distilled fractions to the product. As each
distilled fraction contains different aromatic compounds, this proceeding has allowed for

the elaboration of orange juices with specific sensory characteristics.

With the objective of verifying the effects of the distilled fractions on the
acceptance of reconstituted frozen concentrated orange juice by judges of the product, in
the present study 27 different formulations of orange juice were elaborated and evaluated
by 39 judges using a nine point structured hedonic scale (1=strongly disliked, 9=liked
extremely).

For the sample formulations, a complete factorial experimental design with three
levels and three factors (head fraction, heart fraction and tail fraction) was used. The levels
tested varied from 0.2 to 0.6 mL fraction/Kg frozen concentrated juice of the head and tail
fractions and between 0.6 and 2.4 mL fraction/Kg frozen concentrated juice of the heart
fraction. The samples were reconstituted with potable water at the moment of the test and
served in white plastic cups, coded with three digit numbers. The evaluations were carried
out under red light and the samples were served at 14°C and presented to the judges in a

monadic randomized form. The judges evaluated three samples per session.

The data obtained were evaluated by a multiple linear regression analysis, Response
Surface Methodology (RSM) and Internal Preference Mapping (MDPREF). A second order
predictive model (r=0.78, p<0.02) generated from the hedonic data of the judges, showed
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that the tail fraction presented no significant effect (p<0.10) on the acceptance of the orange
juice. The adjusted model showed negative values for the to head fractions, while positive
values for both linear and quadratic terms were found for the heart fraction. These results
indicate that the head fraction presented a negative effect (p<0.002) on the acceptance of
the juice, while higher levels of addition of the heart fraction provoked a significant
positive effect (p<0.02) on the acceptance. These results ratify the recommendations found

at the literature, which suggested to the recuperation of aroma and taste of orange juice.

The correlation coefficient (r) found for the adjusted model was 0.69 and although
presenting reduced predictive capacity, offered highly valid predictions, since it took into

consideration the opinion of consumer responses.

The RSM showed that values for juice acceptance increased with decreases in the
levels of head fraction. Levels of heart fraction varying between 0.8 and 1.8 mL
fraction/Kg frozen concentrated juice and of the head fraction lower than 0.20 mL
fraction/Kg frozen concentrated juice increased the levels of acceptance of the juice
reaching maximum values near to 6, corresponding to the term “ liked slightly” on the

scale.

Segmentation of the consumers was obtained by Internal Preference Mapping
(MDPREF), where the preferred samples were these containing lower levels of addition of
the head fraction, agreeing with results obtained by the RSM. The effect of the heart
fraction on the acceptance of the orange juice cannot easily be visualized by MDPREF,
since samples with high levels of this fraction were distributed in all quadrants of the graph.
The results also revealed that despite RSM and MDPREF producing different results, the
techniques were complementary and should be applied together, resulting in advantages in

the data analysis of consumers tests.
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INTRODUCAO

A produgdo de citricos no mundo atingiu nos ultimos quatro anos, mais de 62
milhdes de toneladas de frutas e movimentou cerca de 2 bilhdes de dolares (Bovill, 1996;
Abecitrus, 2000). Neste mercado, o suco de laranja concentrado congelado vem
apresentando perspectiva favoravel de crescimento, as quais se situam ao redor de 1,5% ao
ano nos Estados Unidos e Canad4, e de 4,0% na Europa e no resto do mundo (Bettini,
1995). Para vencer a grande competitividade deste setor, as industrias citricas tém
procurado fornecer ao consumidor, suco com qualidade fisica, quimica e sensorial, cada
vez melhor. Neste sentido, a busca por um sabor mais proéximo do suco fresco, tem sido

motivo de inimeras pesquisas (Shaw, 1991).

Para a produgdo de suco concentrado a partir de suco fresco, se faz necessario tanto
o esmagamento da fruta como a remogdo de parte da 4gua presente no suco. Nestas duas
etapas, sdo perdidos compostos odoriferos responsaveis pelo aroma e sabor caracteristico
da fruta. Assim, numa etapa posterior, tais compostos devem ser readicionados ao suco.
Esta readi¢io pode ser feita através da incorporagdo integral do 6leo essencial e/ou das
esséncias aquosa e oleosa ao suco processado. Fragdes destiladas do dleo essencial e
esséncias podem também ser readicionadas ao suco para recuperagdo do aroma (Boot and
Schétter, 1989; Ranganna et al., 1981). Portanto, a qualidade sensorial do suco concentrado
congelado ¢é fungdo do perfil e das concentragbes dos volateis presentes nas fragdes
odoriferas que sio reincorporadas ao suco. A manipulagdo correta e concentracdo exata
dessas fragdes é que vdo possibilitar a formulagdo de sucos com qualidades sensoriais
distintas e alta competitividade junto ao mercado consumidor (Redd et al., 1992; Moshonas
and Shaw, 1990; Moshonas and Shaw, 1986).

Na verdade, o fracionamento do 6leo essencial e esséncias, com subsequente
reincorporagdo das fragdes destiladas ao suco, tem sido uma nova tendéncia sugerida para a
recuperagio do aroma e sabor do suco natural da fruta (Redd et al., 1992). O fracionamento
é, via de regra, realizado numa coluna onde o vacuo ¢ a temperatura sao cuidadosamente

controlados. Desta forma, os componentes mais volateis, de baixo ponto de ebuli¢do, como
4,.,?“_-\.....,-. Tt eV
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o acetaldeido e etil butirato, muito importantes para reforgar aroma e sabores, nao sao
perdidos durante a destilagdgo (Redd and Hendrix, 1993; Redd et al., 1992; Moshonas and
Shaw, 1986).

Experts em avaliagio de aroma e sabor de suco de laranja, controlam tanto o
processo de destilagio das fragdes aromaticas, como a propor¢do em que as mesmas Serao
incorporadas ao suco (Shaw, 1991). Entretanto, a elaboragdo de sucos de laranja com
caracteristicas sensoriais distintas, destinadas a atender segmentos especificos do mercado
consumidor, s6 pode ser obtida através de testes sensoriais apropriados envolvendo reais
consumidores do produto (Stone and Sidel, 1993; Munéz et al., 1996). Para tal finalidade,
a Analise Sensorial desenvolveu os testes afetivos, os quais avaliam a aceitagdo de varios
produtos, normalmente através da escala heddnica estruturada de 9 pontos. Essa escala ¢
facilmente compreendida pelos consumidores que participam do teste e os resultados
obtidos podem ser avaliados por uma ampla variedade de procedimentos estatisticos (Stone
and Sidel, 1993; Sidel et al., 1994; Meilgaard et al., 1988).

Os dados obtidos através da escala hedonica, além de poderem ser submetidos a
analise estatistica univariada (ANOVA, Teste de Tukey), podem ser analisados por
procedimentos estatisticos multivariados, dentre eles a Metodologia de Superficie de
Resposta (RSM) (Sidel and Stone, 1983). Na formulagdo de um produto, 2 RSM ¢ um
procedimento estatistico que utiliza dados quantitativos gerados a partir de planejamentos
experimentais apropriados, para determinar qual a concentragio dos ingredientes que
produzird um produto de maxima aceitaggo e preferéncia entre consumidores. As equagoes
multivariadas nas quais a RSM fundamenta-se geram graficos que identificam as variaveis
(ingredientes, atributos ou alteragdes do processo) que afetam as respostas dos
consumidores (aceitacdo/preferéncia) e também permitem a visualizagdo dos efeitos
combinados de todas as varidveis sobre a aceitagdo do produto (Moskowitz, 1997;

Moskowitz, 1994; Sidel et al., 1994; Giovanni, 1983).

Na RSM os dados de aceitagio e preferéncia sdo considerados varidveis
dependentes e as propriedades dos produtos (caracteristica sensorial, ingredientes, por ex.)

48



variaveis independentes (Sidel and Stone, 1983). As equagdes geradas pela RSM sdo
modelos estatisticos preditivos da aceitagdo dos consumidores em funcdo de caracteristicas

fisicas, quimicas, de processo, etc; especificas do produto (Schutz, 1983).

Uma outra alternativa que pode ser utilizada na identificagdo de produtos de
méaxima aceitagdo e preferéncia entre consumidores, sdo as analises estatisticas
multidimensionais. Através de anlises multidimensionais a variabilidade e a estrutura dos
dados de cada individuo pode ser respeitada, ao contrério do que ocorre com a RSM, onde
o modelo preditivo gerado representa a aceitagio média de um grupo de consumidores e
informagdes sobre as respostas individuais de cada consumidor € perdida (MacFie and
Thompson, 1988b; Sidel et al., 1994).

Uma das possibilidades de tratamento multidimensional dos dados afetivos é a
técnica intitulada Mapa de Preferéncia Interno (MDPREF) (Falahee and MacRae, 1995;
Greenhoff and MacFie, 1994; MacFie and Thompson, 1988 a; MacFie and Thompson,
1988b). No MDPREF inicialmente uma matriz de dados heddnicos ¢ gerada, alocando-se
os produtos (amostras) em colunas e os provadores em linhas. De forma semelhante a
Analise de Componente Principal (ACP), numa primeira etapa do MDPREF a maior
variagio dentro dos dados de preferéncia € identificada, extraida como preferéncia e
alocada como dimensio 1. Em seguida, uma segunda dimensdo de preferéncia ¢ extraida,
ortogonal A primeira, e assim sucessivamente. Para cada dimensdo de preferéncia, as
coordenadas do produto sdo geradas através das respostas dos consumidores e
correlacionadas com a respectiva dimens3o (Falahee and MacRae, 1995). Desta forma, o
MDPREF gera um mapa onde os produtos séo representados como pontos € cada individuo
¢ representado por um vetor. Para interpretagdo do Mapa de Preferéncia, gerado pelo
MDPREF, os pontos mais proximos dos vetores, indicam 0s produtos de maior preferéncia

do consumidor em questdo (Pastor et al., 1996).

A vantagem do MDPREF ¢ poder identificar a preferéncia individual de cada

provador com relagdo aos produtos avaliados, bem como observar a segmentagdo dos
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consumidores com relacdo aos produtos em questdo (Pastor et al., 1996; Greenhoff and
MackFie, 1994).

Nos ultimos 15 anos, a RSM tem sido razoavelmente utilizada pela indudstria de
alimentos em estudos de otimiza¢do de produtos (Moskowitz, 1997; Sidel and Stone,
1983). Entretanto, por ser uma técnica recentemente desenvolvida, a MDPREF ainda nio

foi suficientemente explorada para essa finalidade.

O presente trabalho teve por objetivo avaliar o efeito da adicdo de fragdes do dleo
essencial de laranja sobre a aceitagio do suco concentrado congelado reconstituido, e
otimizar os niveis de adi¢cdo dessas fracGes, utilizando resultados heddnicos coletados junto
a consumidores, associados a analises multivariadas de Superficie de Resposta e Mapa de

Preferéncia Interno.

MATERIAL E METODOS

Preparo das amostras

Trés fracdes de dleo essencial foram obtidas através de destilagdo fracionada em
coluna de destilagdo a baixa pressdo (1 a 2 mm Hg) e baixa temperatura (65 a 80° C): i)
uma primeira fra¢do, composta por volateis de baixo ponto de ebuli¢io, denominada fra¢io
cabega; 1) uma segunda fragdo, contendo volateis de ponto de ebuli¢do intermedidrios,
denomMa fragdo coracdo e finalmente, iii) um terceira fra¢do, composta de volateis de
alto ponto de ebuli¢do, denominada fra¢do cauda.

Amostras de suco de laranja foram formuladas, readicionando-se ao suco
“pumpout” (suco que sai imediatamente do evaporador, sem nenhuma adi¢do de aroma),
diferentes propor¢des das trés fragdes aromaticas, seguindo-se um desenho experimental
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fatorial completo (Box and Behnken, 1960) com trés niveis e trés fatores (fragdo cabega,

fracdo coragéo e fragdo cauda).

Através do delineamento anteriormente citado, 27 diferentes amostras de suco de
laranja foram elaboradas, utilizando-se concentragdes da fracdo cabega e cauda variando de
0,2 a 0,6 mL de fragdo/Kg de suco concentrado e da fragdo coragdo variando de 0,6 a 2,4
mL de fracio/Kg de suco concentrado. A Tabela 1, mostra a composigéo de cada amostra

de suco formulada.

O suco concentrado congelado foi fornecido pela Citrosuco S.A., Matéo, Sdo Paulo,
Brasil e possuia ratio 15/16. As fragdes cabega, coragao e cauda foram cedidas pela Flavor
Tec — Aromas de Frutas Ltda, Pindorama, Séo Paulo, Brasil.

As amostras foram preparadas adicionando-se ao suco concentrado cada uma das
trés fragdes. Apos homogeneizagdo das amostras, as mesmas foram deixadas em repouso

por 48 horas, em ambiente refrigerado a 10°C, para se atingir o equilibrio entre as fases.

Para analise sensorial as amostras foram reconstituidas com agua potavel a 11,5°

Brix. cerca de duas horas antes do teste. As amostras foram servidas a 14°C.

Teste Sensorial

O teste de aceitagdo, conforme proposto por Stone and Sidel (1993), foi realizado no
Laboratorio de Analise Sensorial da Faculdade de Engenharia de Alimentos da UNICAMP,

o qual dispde de sete cabines individuais de teste, localizadas em sala climatizada.
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Tabela 1: Composigdo' dos diferentes sucos preparados com as fragdes de 6leo essencial:

cabeca, coragdo e cauda

Suco Cabeca Coracao Cauda
1 0.2 0.6 0.2 -
2 0.2 0.6 0.4
3 0.2 0.6 0.6
4 0.2 1.2 0.2
5 0.2 1.2 0.4 ’ &
6 0.2 1.2 0.6
7 0.2 2.4 0.2
8 0.2 2.4 0.4
9 0.2 2.4 0.6

10 0.4 0.6 0.2
11 0.4 0.6 0.4
12 0.4 0.6 0.6
13 0.4 12 0.2
14 0.4 1.2 0.4
15 0.4 12 0.6
16 0.4 2.4 0.2
17 0.4 2.4 0.4
18 0.4 2.4 0.6
19 0.6 0.6 0.2
20 0.6 0.6 0.4
21 0.6 0.6 0.6
22 0.6 1.2 0.2
23 0.6 1:2 04
24 0.6 1.2 0.6
25 0.6 2.4 0.2
26 0.6 2.4 0.4
27 0.6 2.4 0.6

1. As concentragdes estdo expressas em mL de fragio/ Kg de suco concentrado congelado).

Os provadores foram recrutados entre os alunos, técnicos administrativos e técnicos
de laboratério da universidade. Trinta e nove provadores (10 homens e 29 mulheres) foram
selecionados em fun¢do da disponibilidade, interesse, grau de aceitagdo e frequéncia de

consumo de suco de laranja concentrado congelado.
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As amostras (30 mL) foram servidas em copos plasticos brancos, codificados com
namero de trés digitos. As avaliagdes foram realizadas em cabinas escuras, iluminadas com

luz vermelha para mascarar qualquer efeito de aparéncia.

A ordem com que as amostras foram servidas aos provadores foi completamente
casualizada para cada provador. Para se evitar comparagdes diretas entre as amostras, estas
foram servidas de forma monadica, ou seja, o provador recebia uma amostra por vez para
avaliar. Em cada sessdo de teste cada provador avaliou apenas 3 amostras. Todos os

provadores avaliaram todas as amostras.

Os provadores avaliaram as amostras utilizando uma escala heddnica estruturada de
9 (nove) pontos, ancorada nos extremos nos termos “desgostei muitissimo” (1) e “gostei
muitissimo” (9), como proposto por Peryam and Pilgrim (1957). Entre uma amostra € outra,
os provadores foram solicitados a enxaguarem a boca, para minimizar o efeito de sabores

residuais.

Analise dos dados

Os dados obtidos (aceitagio de 39 provadores) foram submetidos a andlise de
regressdo linear miltipla, tendo-se como variavel dependente os niveis de aceitagéo € como
varidveis independentes as concentragdes das trés fracdes. Um modelo estatistico de
segunda ordem foi desenvolvido, contendo termos lineares, quadréticos e respectivas

interagbes para as trés varidveis independentes.

Um Teste t-Student foi utilizado para se testar a significancia dos coeficientes
estimados. Os termos ndo significativos (p>0,10) foram retirados do modelo e um novo
ajuste foi realizado utilizando-se apenas 0s termos significativos (p<0,10) no modelo final.
Utilizando-se a equagdo de regressio multipla do modelo final, foi calculada a curva de
Superficie de Resposta dentro dos intervalos estudados, de forma a se verificar a regido de

otimizagdo da varidvel dependente (aceitag@o). O tratamento estatistico dos dados foi
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realizado através do programa estatistico SAS® (“Statistical Analytical System”), versdo
6.12 (1996) e STATISTICA, versdo 5.0 (1995).

A anélise do Mapa de Preferéncia foi realizada através de um algoritmo
simplificadao do MDPREF, elaborados para o programa estatistico SAS® (versdo 6.12),
gentilmente desenvolvido pelo IFR? (Institute of Food Research), Reading, Inglaterra.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Influéncia das fragées aromiticas sobre a aceita¢io do suco de laranja: Anilise de

Superficie de Resposta

O efeito das fragdes aromaticas sobre a aceitagdo do suco de laranja pode ser
analisado através dos parametros estatisticos relacionados com o modelo de regressdo
multipla mostrado na Tabela 2. Trata-se de um modelo de segunda ordem, com alto nivel
de significancia (p<0,02). Observando-se os niveis de significancia obtidos através do Teste
t-Student para as estimativas dos efeitos individuais, verifica-se que apenas os termos
relacionados com as fragdes aromaticas denominadas cabega e coragdo, apresentaram a
significancia p<0,10, previamente estabelecida como critério de sele¢io de parimetros
importantes na aceitagdo do suco. Assim, pode-se concluir que apenas essas duas fracdes
influiram significativamente (p<0,10) sobre a aceitagdo do suco, segundo as respostas
obtidas com os consumidores que participaram do teste, dentro das faixas de concentragdes

estudadas.

2 Os autores agradecem ao Dr. Ian Wakeling pela elaboragdo de um algoritmo simplificado do MDPREF
adaptado para o programa estatistico SAS® (versio 6.12).
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Tabela 2: Parametros estatisticos relacionados com a regressdo multipla calculada a partir
de dados de aceitacdio de suco de laranja concentrado congelado (varidvel dependente)
enriquecido com diferentes niveis de trés fragdes aromiticas (cabega, coragdo e cauda)

obtidas através da destilagdo de 6leo essencial de laranja.

Efeito estudado Estimativa Nivel de significincia
Intercepto 6,11 0,0000
Cabeca (ca) -4,55 0,0996
Coragido (co) 1.35 0,0330
Cauda(cd) -0,45 0,8649
ca’ 2,02 0,5000
caxcd 2.71 0,2127
caxco 0.48 0,2999
co’ -0,45 0,0152
coxcd -0,65 0,1727
cd? 0,11 0,9700
Total da regressio r=0,78 0,0264

(Eq. 1) y= 6.11 —4,55ca + 1,35 co — 0,45cd + 2,02 ca’ + 2,71 ca.cd + 048 ca.co — 0,45 co? — 0,65 co.cd + 0,11 cd?
(r=0,78 e p=0,0264)

O modelo ajustado (Tabela 3) contendo apenas os efeitos significativos a
p<0,10 (Tabela 2) é também de segunda ordem € apresenta um alto nivel de significancia
para os pardmetros, assegurando que, de fato, as fragdes cabega e coragdo alteram a

aceitagio do suco de laranja junto aos consumidores do produto.

Tabela 3: Pardmetros estatisticos relacionados com o modelo ajustado, calculada a partir de
dados de aceitagio de suco de laranja concentrado congelado (variavel dependente) e

diferentes niveis de concentragio de duas fracdes aromaticas (cabega, coragdo) de laranja.

Efeito estudado Estimativa Nivel de significincia
Intercepto 5.40 0,0001
Cabega (ca) - 1,16 0,0023
Coragdo (co) 1,29 0,0206
Co’ 0,45 0,0122
Total da regressio r= 0,69 0,0015

(Eq. 2) y= 540 - 1,16 ca +1,29 co +0,45 co  (r=0,69 e p= 0,0015)
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Observando-se os valores das estimativas (Tabela 3), verifica-se que, os efeitos
relacionados a frag@o coragdo (co), estimados respectivamente em 1,29 para co e 0,45 para
co’, contribuem positivamente para um aumento da aceitagdo do suco. Assim, a medida que
se aumenta o nivel de adi¢do da fragdo coragdo, aumenta-se a aceitagdo media do suco

dentro da faixa de adicdo estudada.

Por outro lado, a fragdo cabeca promoveu invariavelmente um efeito negativo sobre
a aceitagdo do suco. Esse fato é estatisticamente mostrado, em fungdo de que, a estimativa
do efeito cabega, a qual € significativa a p<0,0023 (Tabela 3), possui um valor
numérico de —1.16, o qual na equagdo multipla obtida, contribui para reduzir, independe

da concentragdo adicionada, o nivel de aceita¢do do suco.

Estes resultados ratificam as recomendagdes encontradas na literatura especializada
em aroma e sabor de suco de laranja concentrado, as quais sugerem que, para a recuperagao
do aroma e sabor do suco de laranja concentrado, componentes mais volateis, como os

presentes na frac@o cabega, ndo devem ser incorporados ao suco (Redd and Hendrix, 1993).

Embora o coeficiente de correlagdo do modelo ndo possa ser considerado alto (r=
0,69), o mesmo possui valor comparavel a valores obtidos para modelos preditivos
envolvendo respostas junto a consumidores (Mundz et al., 1996). De fato, a variabilidade
intrinseca a resposta dos consumidores contribui significativamente para a redugdo do
poder preditivo desse tipo de modelo. Entretanto deve-se lembrar que respostas de
consumidores, sdo de extrema importancia para a otimizagdo da qualidade dos produtos e
portanto modelos preditivos envolvendo respostas de consumidores, apesar de mostrarem

capacidade preditiva reduzida, oferecem predigOes de alta validade.
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Otimizacio da formula¢do do suco de laranja: Andlise de Superficie de Resposta

A analise dos dados sensoriais através dos graficos gerados pela Metodologia de
Superficie de Resposta (Figuras 1 e 2) permite a fcil visualizagdo da regido de otimizagdo
da formulagdo do suco de laranja em fungdo das respostas dos consumidores. As Figuras 1
e 2 mostram claramente que os valores de aceitagdo do suco aumentam & medida que
diminuem os niveis de adi¢o da fragdo cabega. Por outro lado, as Figuras 1 e 2 evidenciam
também que em concentra¢des da fragdo coragdo que variam entre 0.8 e 1,8 mL de
fracio/Kg de suco concentrado congelado, a aceitabilidade do suco atinge seus valores

maximos situados proximos a 6, correspondendo ao termo “gostei ligeiramente™ na escala.
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Figura 1. Superficie de Resposta mostrando o impacto das fragdes cabega e coragdo sobre a
aceitacdo do suco de laranja.
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Figura 2. Contorno da Superficie de Resposta mostrando o impacto das fragcdes cabeca e
coragdo sobre a aceitagdo do suco de laranja.
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Segmentac¢io dos consumidores entre as diferentes formulag¢des: Mapa de preferéncia

Interno

5

A Figura 3 mostra 0 Mapa de Preferéncia Interno, gerado a partir dos dados
heddnicos referentes as 27 amostras de suco de laranja formuladas (Tabela 1). Enquanto os
provadores estdo representados por pontos sem numeragdo, as amostras foram numeradas
de 1 a 27, codificando-se de forma especial amostras contendo baixos niveis de adi¢do da

fracdo cabega e altos niveis da fragdo coragdo.

Apesar da RSM ter gerado um modelo preditivo que sugere um consenso dos
consumidores com relacdo aos niveis 6timos de adigdo das fragdes cabega e coragdo, o
Mapa de Preferéncia Interno (Figura 3) revela que esse consenso € discutivel, uma vez que
pode-se observar claramente a segmentagdo dos consumidores em grupos distintos, entre as

varias formulagdes.

Entretanto um certo consenso ¢ visualizado, no sentido de que nos quadrantes
localizados a esquerda do grafico, estdio as amostras mais preferidas pela maior parte (62%)
dos consumidores. Dentre essas amostras encontram-se quase todas as formulagdes
contendo os menores niveis de adi¢cdo da fragdo cabega (0,2 mL de fragdo/Kg de suco
concentrado). As amostras situadas nos quadrantes superior € inferior direitos sdo amostras
que alcangaram menor aceitagdo/preferéncia dos consumidores. Essas amostras (10, 11, 12,
17, 18, 19, 21, 22, 24 e 26) continham niveis médio e altos da fragdo cabega (0,4 ¢ 0,6 mL
de fracdo/Kg de suco concentrado). Assim, os resultados do MDPREF estdo em
concordancia com aqueles obtidos através da RSM no sentido que, de fato, a fragdo cabega

contribui para reduzir a aceitagdo do suco de laranja entre a maioria dos consumidores.

O efeito da fragdo coragdo sobre a aceitagdo do suco de laranja ndo pode ser
facilmente visualizado através do Mapa de Preferéncia Interno, uma vez que amostras com
altos niveis desta fragio estdo distribuidas tanto nos quadrantes localizados a direita do
grafico, como a esquerda. De fato, as amostras 7 e 9, apesar de formuladas com baixos

niveis da fracdo cabeca e altos niveis de fragdo corag¢do, ndo se encontram alocadas nos
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quadrantes esquerdo do grafico, como seria de se esperar considerando os resultados da

RSM.
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Figura 3: Mapa de preferéncia das diferentes amostras de suco de laranja aromatizadas com

fracdes destiladas 6leo essencial (cabega, coragdo e cauda).
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CONCLUSOES

Avaliando-se os resultados obtidos através da Anidlise de Superficie de Resposta,
comparativamente aqueles obtidos através do Mapa de Preferéncia Interno, verifica-se que
ambos apontam um efeito negativo da fragdo cabega sobre o nivel de aceitagdo do suco de
laranja. Um efeito positivo da fragdo coragdo foi verificado através da RSM, porém ndo
pode ser visualizado através do MDPREF. A fra¢do cauda, nos niveis testados nesse estudo,

ndo apresentou efeito significativo (p<0,10) na aceitagdo do suco de laranja.

A técnica RSM permitiu uma clara e facil visualiza¢do dos efeitos das fracdes sobre
a aceitagdo do suco e por se tratar de uma técnica estatistica baseada em teste de hipoteses,
oferece conclusdes asseguradas a um nivel de significancia especifico. Embora essa técnica
ndo permita a visualizagdo da segmentag@o dos consumidores entre as amostras avaliadas, o
coeficiente de determinagdo pode ser um indicador da falta de consenso entre os

provadores.

A técnica MDPREF mostra claramente a segmentagdo dos provadores entre as
amostras, permitindo a visualizacdo do efeito das variaveis dependentes sobre cada um dos
consumidores. Assim, através da MDPREF pode-se observar claramente que as predigdes
realizadas pela RSM em termos de aceitagdo média do grupo de consumidores, de fato, se
aplicam para apenas uma certa propor¢do dos consumidores, podendo ndo serem

verdadeiras para outro(s) segmento(s) de consumidores.

Enquanto a RSM agrupa os resultados individuais dos consumidores em uma média
da equipe e desta forma prediz uma tendéncia média do impacto das variaveis
independentes (concentragdo de ingredientes, variaveis do processo, etc) sobre a aceitagdo
do produto, a MDPREF mostra o impacto das varidveis independentes sobre cada
consumidor e desta forma segmenta e evidencia a propor¢do de consumidores que aceitam
ou ndo as alteragdes promovidas nas varidveis independentes. Longe de serem excludentes,

as técnicas RSM e MDPREF s3o complementares, devendo ser aplicadas conjuntamente
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sobre dados de aceitagdo, pois, cada uma das técnicas mencionadas geram analises

diferentes e complementares.
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CAPITULO 111

EFEITO DAS FRACOES DESTILADAS DE OLEO ESSENCIAL
SOBRE O PERFIL SENSORIAL DE SUCO DE LARANJA
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RESUMO

No processamento do suco de laranja concentrado congelado, compostos odoriferos
responsaveis pelo aroma e sabor caracteristicos da laranja sdo perdidos durante o
esmagamento da fruta e concentragio do suco. Numa etapa posterior, tais compostos devem
ser readicionados ao suco. Esta readicdo pode ser feita através da incorporagéo integral do
6leo essencial e das esséncias aquosa e oleosa ao suco processado. No entanto, uma
tendéncia moderna tem sido fracionar o éleo essencial e as esséncias aquosa e oleosa
através de destilagdo fracionada e posteriormente incorporar as fragoes destiladas ao
produto. Como cada fragdo destilada contém compostos aromaticos distintos, esse
procedimento tem permitido a elaboragéo de sucos de laranja com caracteristicas sensoriais

especificas.

Com o objetivo de determinar o impacto das fragdes destiladas do dleo essencial
sobre o perfil sensorial do suco concentrado, nove amostras de suco foram formuladas com
niveis das fragdes cabea e cauda variando entre 0 e 0,6 mL de adicdo de fragdo/Kg de
suco concentrado e da fragdo coragdo entre 0 e 2,4 mL de adicdo de fragdo/Kg de suco
concentrado. As amostras foram avaliadas por uma equipe treinada de onze provadores,

utilizando-se de metodologia baseada na Analise Descritiva Quantitativa (ADQ®).

Inicialmente, treze provadores foram selecionados em fungdo de suas habilidades
individuais de discriminar diferengas sensoriais em suco de laranja, disponibilidade para
execucdo dos testes, interesse e freqiiéncia de consumo de suco de laranja concentrado
reconstituido. Os provadores desenvolveram a terminologia descritiva das amostras atraves
do Método de Rede. Quinze termos descritivos foram consensualmente definidos pela
equipe de provadores e sugeridas referéncias associadas a cada termo descritivo. Uma ficha
de avaliacdo descritiva foi desenvolvida pelos provadores, onde a cada descritor foi
associada uma escala ndo estruturada de 9 cm, ancorada nos extremos, nos termos

fraco/forte, pouco/muito € nenhum/muito.

O treinamento da equipe sensorial foi realizado utilizando-se a ficha de avaliacdo

67



descritiva, amostras de suco de laranja aromatizadas com diferentes niveis das fragGes

estudadas, referéncias e defini¢coes de cada descritor.

Onze provadores foram selecionados para compor a equipe descritiva final
utilizando-se os critérios de poder discriminativo (Pramosa <0,50), repetibilidade (prrepeticao
>0,05) e consenso com a equipe sensorial para a maior parte dos atributos avaliados.
Utilizando a ficha de avaliagdo sensorial, os provadores selecionados avaliaram as nove
amostras de suco de laranja em quatro repeti¢Ges. Para evitar fadiga sensorial, somente trés
amostras foram avaliadas em cada sessdo de teste. Para balancear os efeitos de contraste e
de ordem de apresentagdo das amostras foi utilizado um delineamento experimental de
bloco completo balanceado. Os dados obtidos foram analisados através de Analise de
Variancia (ANOVA), teste de média (Tukey) a Analise de Componentes Principais (ACP)

Os resultados indicaram que a fragdo coragdio foi capaz de mascarar o aroma e
sabor de cozido e doce do suco “pumpout”, a0 mesmo tempo que conferiu ao produto notas
aromaticas descritas como laranja fresca e artificial e, de notas de sabores associadas a
laranja natural, amargo e artificial. Fortes notas de aroma e sabor de casca de laranja foram
encontradas no suco enriquecido com a fragdo coragdo, na concentragio mais alta utilizada

nesse estudo (2,4 mL de fragdo/Kg de suco concentrado).

A fracdo cabeca, nas concentragdes de 0,4 e 0,6 mL de fragdo/Kg de suco
concentrado, ndo se mostrou eficiente para mascarar o aroma e sabor de laranja passada e

cozido do suco “pumpout”.

Apesar da fracdo cauda ter conferido ao suco notas de aroma e sabor similares a
fracdo coracdio, nos niveis utilizados nesse estudo, ela mostrou-se menos potente que a

fragdo coragdo na recuperagdo do aroma e sabor caracteristicos do suco.

A manipula¢go correta das fragdes do 6leo essencial pode permitir a formulagio de
sucos com perfis sensoriais bastantes distintos prestando-se para mercados consumidores

mais especificos.

68



ABSTRACT

In the processing of frozen concentrated orange juice, odoriferous compounds
responsible for the characteristic aroma and taste of the orange, are lost during the
squeezing of the fruit and concentration of the juice. At a later stage, these compounds
should be added back to the juice. This readdition can be effected by the incorporation of
the whole essential oil fraction and the aqueous and oily essences to the processed juice. A
new tendency has been to fractionate essential oil and the aqueous and oily essences by
fractional distillation and then incorporate the distilled fractions to the product. As each
distilled fraction contains different aromatic compounds, this proceeding has allowed for

the elaboration of orange juices with specific sensory characteristics.

With the objective of determining the impact of distilled essential oil fractions on
the sensory profile of concentrated orange juice, nine samples of juice were formulated
with different levels of head and tail fractions between 0 and 0.6 mL of fraction/Kg of
frozen concentrated juice and of the heart fraction between 0 and 2.4 mL of fraction/Kg
frozen concentrated juice. The samples were evaluated by a trained panel of eleven judges,

using methodology based on the Quantitative Descriptive Analysis (QDA®).

At the beginning, thirteen judges were selected as a function of their availability,
interest, degree of acceptance and frequency of consumption of reconstituted frozen
concentrated orange juice. The judges developed the descriptive terminology of the samples
by the Grid Method. Fifteen descriptive terms were consensually defined by the judges and
references associated with each descriptive term suggest. A descriptive evaluation chip was
developed by the judges, where each descriptor was associated with a non structured 9 cm

scale, anchored at the extremes with the terms weak/strong, little/much, none/much.
The training of the sensory panel was effected using the descriptive evaluation chip,

juice samples flavored with different levels of the fractions studied, references and

definition of each descriptor.
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The results indicated that the heart fraction was capable of masking the cooked and
sweet aroma and taste of pumpout juice, at the same time as giving aromatic notes
described as fresh and artificial orange to the product and taste notes associated with natural
orange, bitter and artificial. Strong notes of orange peel aroma and taste were found in the
juices enriched with a high concentration of heart fraction (2.4 mL fraction/Kg frozen
concentrated juice). The head fraction, in concentrations of 0.4 and 0.6 mL fraction/Kg
concentrated juices, was not effective in masking the spoiled orange and cooked aroma and

taste of pumpout juice.

Despite the tail fraction imparting aroma and taste notes to the juice, similar to those
of the heart fraction, at the levels used in this study, was less potent than the heart fraction

in the recuperation of the characteristic aroma and taste of the juice.
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INTRODUCAO

No processamento do suco de laranja concentrado congelado, compostos odoriferos
responséveis pelo aroma e sabor caracteristicos da laranja sdo perdidos durante o
esmagamento da fruta e concentragdo do suco. Assim, numa etapa posterior, tais compostos
devem ser readicionados ao suco (Redd et al, 1992).

Esta readi¢iio pode ser feita através da incorporagdo integral do dleo essencial e/ou
esséncias aquosa € oleosa ao suco processado (Boot & Schottler, 1989; Ranganna et al,
1981). No entanto, uma tendéncia moderna tem sido fracionar o 6leo essencial e/ou
esséncias através de destilagdo fracionada e posteriormente incorporar as fragdes destiladas
ao produto. Como cada fragdo destilada contém compostos aromaticos distintos, esse
procedimento tem permitido a elaboragéo de sucos de laranja com caracteristicas sensoriais

especificas.

A qualidade sensorial do suco de laranja concentrado congelado €, portanto, fungdo
do perfil e das concentragdes dos volateis presentes nessas fragdes odoriferas que sdo
reincorporadas ao suco. A manipulagdo correta e a concentragdo exata dessas fragdes € que
vio possibilitar a formulagdo de sucos com qualidade sensoriais distintas e de alta
competitividade junto a mercados consumidores especificos (Redd et al, 1992; Moshonas &
Shaw, 1990; Moshonas & Shaw, 1986).

Experts em avaliagdo de aroma e sabor de suco de laranja, controlam o processo de
destilagdo das fragdes e a incorporagdo das mesmas a0 suco, formulando produtos que
atendem a padrdes de qualidade sensorial pré-estabelecidos (Shaw, 1991).

A globalizagio da economia mundial tem gerado mercados consumidores altamente
competitivos, onde a satisfagdo dos consumidores ¢ de fundamental importancia, porém
suas expectativas sdo frequentemente desconhecidas (Stone & Sidel, 1993). Os padrdes de
qualidade utilizados pelos experts, até entdo validos para mercados consumidores

estabelecidos, tém sido de pouco eficiéncia para predizer a aceitag@o de sucos em mercados
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recém conquistados. Em substituicio a essas metodologias tradicionais, técnicas de
avaliagdo sensorial mais modernas tem se tornado fundamentais para a caracterizacdo do
perfil sensorial do produto e definicdo de pardmetros de qualidade junto a mercados
emergentes. Dentre essas técnicas encontra-se a Analise Descritiva Quantitativa (ADQ®)
desenvolvida por Stone e colaboradores (1974), na qual uma equipe treinada quantifica a
intensidade dos diversos atributos que caracterizam uma ou mais amostras avaliadas. As
informagdes obtidas através da ADQ® associada a dados obtidos junto a consumidores
permite a defini¢do segura de pardmetros de qualidade sensorial de um ou mais produtos.
Além disso, auxilia os experts na formulagdo de sucos com caracteristicas especificas,

atendendo a mercados consumidores distintos daqueles ja estabelecidos.

Embora a literatura especializada revele que a variagdo do tipo € nivel de adi¢do de
cada fragcdo no suco de laranja, influencie a aceitagdo do mesmo, poucos estudos foram
realizados para verificar o efeito de cada uma dessas fragdes sobre o perfil sensorial do
suco. Sendo assim, o presente trabalho teve por objetivo estudar o perfil sensorial de
amostras de suco de laranja concentrado congelado reconstituido, aromatizadas com
fracdes especificas de dleo essencial (fragdes cabega, coragio e cauda), através da Analise

Descritiva Quantitativa.

MATERIAL E METODOS

Amostras

Trés fragdes de dleo essencial foram obtidas através de destilagdo fracionada em
coluna a baixa pressdo (1 a 2 mm Hg) e baixa temperatura (65 a 80° C): i) uma primeira
fracdo, composta por volateis de baixo ponto de ebuli¢do, denominada fragio cabeca; ii)
uma segunda fragdo, contendo volateis de ponto de ebuli¢do intermediarios, denominada
fracdo coracdo e finalmente, iii) um terceira fragdo, composta de volateis de alto ponto de

ebuligdo, denominada fragio cauda.

Suco concentrado congelado “pumpout” (suco que sai imediatamente do

evaporador, sem nenhuma adi¢do de aroma), com ratio 15/16 foi fornecido pela Citrosuco

72



S.A., Matdo, Sdo Paulo, Brasil. As fra¢cdes cabeca, coragdo e cauda do 6leo essencial de
laranja foram cedidas pela Flavor Tec — Aromas de Frutas Ltda, Pindorama, Sdo Paulo,
Brasil.

Amostras de suco de laranja foram formuladas, readicionando-se ao suco
“pumpout”, diferentes proporgdes das trés fragdes aromaticas. Assim, nove amostras de
suco de laranja foram formuladas contendo diferentes concentragdes de cada uma das trés
fracdes, conforme Tabela 1. O nivel testado de cada fracdo foi baseado naqueles
normalmente praticados pela industria citrica brasileira. Através de estudo de consumidor
previamente realizado, verificou-se que as formulagdes 2 e 8, representavam

respectivamente limites minimos e maximos de aceita¢do entre os consumidores.

Apbs a adigdo das fragdes ao suco “pumpout”, as amostras foram cuidadosamente
homogeneizadas e deixadas em repouso por 48 horas, em ambiente refrigerado a 10°C, para

se atingir o equilibrio entre as fases.

Para analise sensorial as amostras foram reconstituidas com agua potavel a 11,5°

Brix, cerca de duas horas antes do teste. As amostras foram servidas a 14°C.

Tabela 1: Composiqﬁo' das nove amostras de suco de laranja congelado concentrado

aromatizado com fragdes de 6leo essencial (cabega, coragio e cauda).

Amostra Cabeca Coragdo Cauda
1 0,6 0 0
2 0,6 0,6 0,2
3 0 1,2 0
4 0 0 0
5 0 0 0,6
6 0 0 0,4
7 0 2.4 0
8 0,2 0,6 0,4
9 0.4 0 0

1. Concentragdes expressas em mL de fragdo/ Kg de suco concentrado congelado.
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Teste Sensorial
Condicoes de teste

Analise Descritiva Quantitativa (ADQ®) das amostras foi realizada no Laboratério
de Andlise Sensorial da Faculdade de Engenharia de Alimentos da UNICAMP, o qual

dispde de sete cabinas individuais de teste e local para discussdo, ambos climatizados.

Em todos os testes sensoriais, as amostras (40 mL) foram servidas em copos tipo
tulipa transparente, codificados com algarismo de trés digitos e cobertos com vidro de
relégio para que ndo houvesse perda de volateis odoriferos. As amostras foram avaliadas a

temperatura ambiente, sob luz fluorescente branca.

Para a avaliagdo do sabor e aroma as amostras foram avaliadas dentro de cabinas

individuais climatizadas.

Pré-selecao dos provadores

Os provadores foram recrutados entre alunos de pos-graduagio e funcionérios da
Faculdade de Engenharia de Alimentos da UNICAMP. Vinte e dois provadores (12
mulheres e 10 homens) foram selecionados em func¢do de suas habilidades individuais de
discriminar diferengas sensoriais em suco de laranja, disponibilidade para execugdo dos
testes, interesse e frequéncia de consumo de suco de laranja concentrado congelado

reconstituido.

O poder discriminativo dos candidatos foi avaliado através de analise sequencial
conforme proposto por Amerine et al. (1965), utilizando-se uma série de testes triangulares.
Duas amostras de suco de laranja foram formuladas para esta etapa de selegdo: suco de
laranja congelado concentrado reconstituido aromatizado com 0,25 mL o6leo essencial

integral/Kg de suco concentrado (A) e suco de laranja contendo 0.25 mL de 6leo essencial
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integral + 1,2 mL da fragdo coragéo do dleo essencial/Kg de suco concentrado (B).

Os seguintes valores foram especificados para o estabelecimento das regides de
aceitacdo e rejeicdo referentes a andlise sequencial: py=0,33 (médxima habilidade
inaceitavel), p;/=0,66 (minima habilidade aceitavel), e para os pardmetros o (probabilidade
de aceitar um candidato sem acuidade sensorial) e B (probabilidade de rejeitar um

candidato com acuidade sensorial), valores iguais a 0,20.

Os provadores avaliaram as amostras em tantas repeticdes quanto necessarias para
sua alocagdo dentro da faixa de aceitagdo ou rejei¢do. Dessa forma, foram selecionados 13

provadores.

Desenvolvimento da Terminologia Descritiva

O desenvolvimento da terminologia descritiva das amostras de suco de laranja foi
realizado baseando-se no Meétodo de Rede proposto por Kelly (1955), citado por
Moskowitz (1983).

Assim, as amostras foram apresentadas em trios aos treze provadores selecionados
solicitando-se que eles/elas inicialmente agrupassem as amostras mais similares com
relagdo ao aroma e entdo, descrevessem as similaridades e diferencas entre estas e a terceira

amostra. O mesmo procedimento foi seguido com relagdo ao sabor (Figura 1).

Apenas trés amostras foram avaliadas em cada sess@o de teste e a ordem com que as
amostras foram servidas foi definida por delineamento para bloco completo balanceado,

com relagdo ao efeito “first order carry-over”, proposto por Wakeling & MacFie (1995).
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Nome: Data:

Amostras

Vocé esta recebendo trés amostras de suco de laranja. Inicialmente, agrupe as
amostras mais similares com relagdo ao aroma e descreva as similaridades entre essas
amostras e as diferencas dessas com relagdo a terceira amostra. Repita o mesmo
procedimento com relagéo ao sabor.

Similaridades Diferengas
Aroma

Sabor

Figura 1: Ficha utilizada para o levantamento de termos de suco de laranja através do
Método de Rede.

Em cada sessdo, os provadores avaliaram individualmente as amostras gerando
termos descritivos. Em seguida, sob a supervisdo de um lider, os termos individuais dos
provadores foram discutidos com todos os membros da equipe, com o objetivo de se
promover um consenso com relagdo aos termos levantados, agrupando-se os

similares/sindnimos e eliminando-se aqueles redundantes.

Cada um dos descritores utilizados foi rigorosamente definido pela equipe de
provadores. Referéncias associadas a cada termo descritivo foram sugeridas pela equipe
com objetivo de treinamento e obten¢do de maior consenso entre os membros da equipe.
Apds a realizac@o de varias sessdes de avaliagdo das amostras, das referéncias e discussdo
em grupo, obteve-se 0 uso consensual dos termos descritivos € a elabora¢do da ficha de
avaliacdo descritiva das amostras pela equipe sensorial. Na ficha descritiva gerada a
intensidade de cada atributo foi avaliada através de escala ndo estruturada de 9 cm,

ancorada nos extremos, nos termos fraco/forte, pouco/muito € nenhum/muito.
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Treinamento e sele¢io dos provadores

Durante as sessdes de treinamento, 0os provadores avaliaram a intensidade de cada
descritor nas amostras de suco de laranja, utilizando a ficha de avaliagdo descritiva

consensualmente desenvolvida.

Referéncias e definicdes de cada termo descritivo foram também colocados a
disposi¢io dos provadores em cada sessio de treinamento. Ao término da etapa de
treinamento, iniciou-se o processo de selecdo dos provadores que comporiam a equipe

descritiva.

Para a selegdo dos provadores que comporiam a equipe final de anélise descritiva de
suco de laranja, trés amostras foram avaliadas em trés repeticdes por cada um dos
individuos previamente treinados. Os resultados de cada provador, para cada atributo,
foram avaliados através de Analise de Varidncia (ANOVA) (fontes de variagdo: amostras e
repeticdes). Os niveis de significancia de Famosra (PFamosra) € d€ Frepetigio (PFrepeticao) foram
computados e utilizados como critérios de selegdo dos provadores. Provadores mostrando
Famostra <0,50, Prrepeticio >0,05 € consenso com a equipe sensorial para a maior parte dos
atributos avaliados foram selecionados para compor a equipe descritiva (ASTM, 1981;
Damasio and Costell, 1991). Dessa forma, dois provadores foram eliminados € a equipe

descritiva final foi composta por onze provadores.
Perfil sensorial de suco de laranja

Utilizando a ficha descritiva consensual, os provadores selecionados avaliaram as
nove amostras de suco de laranja. Para evitar fadiga sensorial, somente trés amostras foram
avaliadas em cada sessdo de teste e para balancear os efeitos de contraste € de ordem de
apresentacdo das amostras utilizou-se um delineamento experimental de bloco incompleto
balanceado, segundo Cochram & Cox (1957). Dessa forma, todas as amostras foram

avaliadas por todos os provadores em quatro repetigdes.
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Os dados coletados foram submetidos a Andlise de Varidncia (ANOVA), tendo
como fontes de variagdo, amostras, provadores e interagdo amostra x provadores. Testes de
médias (Tukey) e Analise de Componentes Principais (ACP) foram também realizados. As
anélises estatisticas foram realizadas utilizando-se do programa estatistico SAS®, versio
6.12 (1996).

RESULTADOS E DISCUSSAO
Levantamento da terminologia descritiva

Quinze termos verbais foram desenvolvidos pela equipe sensorial, para descrever as
similaridades e diferengas de aroma e sabor entre as nove amostras de suco de laranja

avaliadas. Descritores, suas respectivas defini¢des e referéncias estio apresentadas na

Figura 2.

A Figura 3 ilustra a ficha de avaliagdo descritiva consensualmente desenvolvida

pela equipe sensorial.
Perfil Sensorial das Amostras

Quando o nimero de amostras analisadas € grande e o numero de atributos é
elevado, a andlise dos resultados através da simples visualizacdo das médias é, via de regra,
dificultada. Nesses casos a Analise de Componentes Principais ¢ uma ferramenta
fundamental para discriminar-se os efeitos principais que ocorreram no estudo. Assim, os
resultados da Andlise de Componentes Principais (ACP) relativo as nove formulacdes de
suco de laranja e atributos de aroma e sabor, estdo apresentados das Figuras 4A e 4B,

respectivamente.

Os eixos I e II da Figura 4A explicaram, juntos, 81,22% de toda a variagdo ocorrida

entre as nove amostras de suco de laranja, com relagdo aos atributos de aroma.
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AROMA
IMPACTO DE AROMA: Intensidade com que o aroma € percebido imediatamente apds a abertura do copo

FRACO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aromatizagio

FORTE: suco congelado concentrado reconstituido a 11.5° Brix aromatizado com 0,8 ml de fragio cabega/Kg de suco
concentrado; 2.8 ml de fragfio coragdo/Kg de suco concentrado e 0,8 ml de fragio cauda/Kg de suco concentrado

LARANJA FRESCA: Aroma associado ao suco fresco de laranja madura (variedade Pera)
POUCO: Suco de laranja Pera recém espremido diluido 1:10
MUITO: Suco de laranja Pera recém espremido

LARANJA PASSADA: Aroma associado 4 laranja passada ou estragada (variedade Pera)
NENHUM: agua filtrada
MUITO: Suco de laranja passada

CASCA DE LARANJA: Aroma associado a presenga de dleo essencial
POUCO: Oleo essencial diluido a 1:100
MUITO: Oleo essencial de laranja

DOCE: Aroma associado & presenca de agucares
NENHUM: Agua filtrada
MUITO: agucar refinado Unido

COZIDO: Aroma associado ao suco processado termicamente
POUCO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aquecimento
MUITO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix aquecido a 95°C por 20 minutos

LARANJA ARTIFICIAL: Aroma associado 4 presenga de substincias artificiais que lembram laranja
NENHUM : dgua filtrada
MUITO: Suco Tang a 20%

SABOR

ACIDO: Gosto associado a presenca de acido citrico
POUCO: suco congelado concentrado reconstituido a 6° Brix, ratio 10/11
FORTE: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix, ratio 10/11

DOCE: Gosto associado a presenga de agicares
POUCO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix, sem adigdo de agicar
MUITO: suco congelado concentrado marca Lanjal, reconstituido a 11,5° Brix + 10% de sacarose (p/v)

AMARGO: Gosto caracteristico de cafeina, e nesse estudo, associado a presenca de 6leo essencial

POUCO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aromatizagio

MUITO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix + 0,8 mL de Oleo essencial integral/l Kg de suco
concentrado

LARANJA NATURAL: Sabor caracteristico de laranja fresca madura (variedade Pera)
NENHUM: agua filtrada
MUITO: Suco de laranja recém espremido

LARANJA PASSADA: Sabor caracteristico de laranja passada ou estragada (variedade Pera)
NENHUM : agua filtrada
MUITO: Suco de laranja passada

SABOR ARTIFICIAL: Sabor associado a presenga de substancias artificiais que lembram laranja
NENHUM : agua filtrada
MUITO: Suco Tang a 20%

COZIDO: Sabor associado 20 suco de laranja processado termicamente
POUCO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix
MUITO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix aquecido a 95°C por 20 minutos

CASCA DE LARANJA: Sabor associado a presenca de oleo essencial
NENHUM: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aromatizagio
MUITO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix + 1 mL de fragio cauda (8,5F)/ Kg de suco _concentrado

Figura 2: Defini¢do dos termos descritivos e referéncias utilizadas como extremos de escala
de intensidade na anélise descritiva de suco de laranja, para os atributos de aroma e sabor.
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Nome:

Data:

AROMA

Impacto de Aroma

Laranja Fresca
Laranja Passada
Casca de laranja
Doce

Cozido

Laranja artificial
SABOR

Acido

Doce

Amargo

Laranja natural
Laranja passada
Sabor artificial
Cozido

Casca de laranja

Amostra

i |
Fraco Forte
| |
Pouco Muito
INe:nhum MuitoI
|Pouco Muito1
iNf:nhurn Mui’u:)l
|Pouco Muitoi
II\Ienhum Muitct|
| |
Pouco Nenhum
IPouco Muitco|
1P(}um Mu\itcoI
lchnhum Mu'rtoI
|Nenhum Muito!
LNenhum Muito|
|Poum Muitol
1Nen}mm Mu.itoI

Figura 3: Ficha de avaliagdo descritiva utilizada para ADQ de suco de laranja.
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Figura 4A: Projegdo dos atributos sensoriais de aroma (vetores) e amostras (1 a 9) nos

componentes principais I e II.
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Na ACP (Figuras 4A e 4B), os atributos sensoriais sdo representados por vetores €
cada amostra ¢ representada por um quadrilatero, no qual cada vértice representa a media
da equipe sensorial em cada repetigdo realizada. Amostras similares, ocupam regides
proximas no grafico e sdo caracterizadas pelos vetores (atributos) que se apresentam mais
proximos a elas. A importancia dos atributos na discriminagdo entre as amostras pode ser
verificada através do tamanho do vetor representativo de cada atributo; quanto maior o

vetor mais importante seu papel para discriminar as amostras.

Pode-se verificar pela Figura 4A que as formulagdes foram divididas em trés grupos
distintos. Um primeiro grupo, localizado & esquerda da Figura 4A, formado pelas amostras
4 (sem aromatizagdo) e amostra 9 (aromatizada apenas com a fragio cabega); um segundo
segmento, localizado na regido central do grafico, representado pelas amostras 1
(aromatizada apenas com a fragdo cabega), 3 (aromatizada somente com a fragdo coragdo) e
amostras 5 e 6 (ambas aromatizadas exclusivamente com a fragdo cauda) e finalmente, um
terceiro grupo, localizado a direita da Figura 4A, formado pelas amostras 2 ¢ 8 (ambas
aromatizadas com diferentes niveis das fragdes cabega, coragdo e cauda) e a amostra 7

(aromatizada apenas com a fra¢do coragdo).

A Figura 4A sugere que tanto a amostra 4 (sem aromatiza¢io) como a amostra 9
(aromatizada com a fragdo cabeca), distinguiram-se das demais amostras por apresentarem
uma nota mais intensa dos atributos de aroma cozido e doce. Dessa forma, essas amostras
estdo localizadas proximas aos vetores que representam 0s referidos atributos. Por estar
localizado mais a esquerda do grafico, a amostra 4 apresenta maiores intensidades desses
atributos que a amostra 9. Além disso a amostra 9 apresenta maior intensidade do atributo

laranja passada.

Esses resultados foram confirmados através de teste de média (p<0,05), apresentado
na Tabela 2. Apesar de ndo ter sido encontrada diferenca significativa (p<0,05) entre os
valores médios para o atributo laranja passada, as amostras 4 ¢ 9 apresentaram 0s maiores

valores numéricos (1,11 e 1,20, respectivamente) para 0 mesmo. As notas aromaticas de
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Tabela 2: Médias da intensidade de cada atributo das amostras de suco de laranja

congelado concentrado reconstituido aromatizado com fragdes de 6leo essencial

Atributos Amostras
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Aroma
Impacto de  5.18ab 5.85a 5.05ab  3.42¢  S5.16ab 5.5%a 6.03a 5.95a  4.35bc
aroma
Laranja 3.14¢c 4.92a 3.51bc  1.75d 4.40ab  4.20ab  4.22ab 4.98a 2.87¢c
fresca
Laranja 0.85a 0.53a 1.20* 1.11a 0.45a 0.82a 0.72a 0.46a 1.20%
passada
Casca de 3.75abc 4.71a 3.41bc 1.09d 4.33ab  3.72%c  4.62ab  4.31ab 3.0lc
laranja
Doce 2.33bc 2.25bc 2.05¢ 3.43a  2.55bc 2.84ab 2.26bc 2.28bc  2.70abc
Cozido 2.88c 1.23ef 2.23cde 6.22a 2.09cde 2.71cd 1.77def  0.94f 3.99b
Laranja 1.02ab 0.84ab 0.98ab 0.58b 0.91ab 1.07ab 1.40a 1.01ab 1.15°
artificial
Sabor
Acido 3.75a 3.98a 3.90* 3.50a 3.97a 4.00a 4.23a 4.47a 4.07*
Doce 2.78a 2.97a 2.81°% 3.23a 2.80a 2.85a 2.43a 2.93a 3.03*
Amargo 2.31bc 3.43ab 3.35ab 1.60c  3.35ab 3.03ab 4.33a 3.60ab  2.20bc
Laranja 4.02b 5.17a 3.72b 2.32¢ 5.01a 4.58ab 4.45ab 5.07a 3.85b
natural
Laranja 0.85a 0.47a 0.69° 095a  0.36a 0.57a 0.85a 0.49a 0.71°
passada
Artificial 1.29a 1.14a 1.172 0.86a 1.53a 1.50a 1.72a 1.61a 0.96a
Cozido 2.81bc 1.41ef 2.42cd  5.95a 1.90cdef 2.32cde 1.71def 1.29f 3.59b
Casca de 3.99bc 5.37a 4.56abc 1.66d 4.84ab  4.75ab 5.30a 5.20a 3.70¢c
laranja

Médias com letras em comum na mesma linha, ndo diferem significativamente entre si (p<0,05).
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aroma doce e aroma cozido, das amostras 4 e 9, diferiram significativamente
(p<0,05) das demais amostras, apresentando valores numéricos altos. Esses resultados
sugerem que a fragdo cabega ndo foi eficiente para mascarar para os atributos de aromas

cozido e doce.

O grupo de amostras localizados a direita da Figura 4A € composto pelas
formulagGes 2 e 8 (ambas aromatizadas com as trés fragdes de 6leo essencial) e a amostra
7 (aromatizada apenas com a fragdo coragdo) e distinguiram-se dos demais sucos por
apresentarem maiores intensidades nos atributos impacto de aroma, laranja fresca e casca
de laranja. Por esse motivo as referidas formulacoes localizaram-se proximas dos vetores

correspondentes aos atributos mencionados.

A Tabela 2 mostra que apesar das amostras de suco de laranja terem sido
formuladas com diferentes niveis das diferentes fragGes destiladas do 6leo essencial (Tabela
1), as amostras ndo apresentaram diferenca significativa (p<0,05) com rela¢do ao atributo
impacto inicial de aroma, com exce¢do da amostra 4 (sem aromatiza¢do). No entanto, as
amostras 2, 7 e 8 apresentaram os maiores valores numéricos para o atributo impacto de
aroma. A Tabela 2 também mostra que as amostras 2 e 8 apresentaram os maiores valores
numéricos para o atributo aroma de laranja fresca, mostrando diferenca significativa
(p<0,05) das demais amostras. Essa ocorréncia sugere uma agdo sinergistica entre as trés
fracdes, conferindo ao suco de laranja maior intensidade de aroma de laranja fresca. Dentre
as trés fracoes utilizadas, a fragdo coragdo parece ser a maior responsavel para o aumento
da nota aromatica de aroma de laranja fresca, uma vez que a amostra 7, aromatizada
apenas com a fragdo coragdo, apresentou alta intensidade desse atributo (4,22). A Tabela 2
mostra que as amostras 2, 7 e 8 apresentaram também maior intensidade do atributo aroma
casca de laranja diferindo das demais amostras a p<0,05. Portanto, a concentracdo com que
cada fracdo € adicionada ao suco, deve ser cuidadosamente controlada, uma vez que, a nota
aromatica de casca de laranja também aumenta paralelamente ao aumento do aroma de

laranja fresca.

As amostras 1 (aromatizada com fragdo cabega), 3 (aromatizada com fragdo
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coragdo) ¢ 5 e 6 (ambas aromatizadas com fragdo cauda), alocadas na regido central da
Figura 4A, apresentaram-se com caracteristicas intermedidrias nos diversos atributos de
aroma. Todas essas formulagdes caracterizaram-se por conterem apenas um tipo de fragdo,

em diferentes concentragdes.

Na Figura 4B esta apresentada a ACP de sabor das nove amostras de suco de

laranja, a qual explica 68.35% do total de variagdes entre elas.

A Figura 4B dividiu as amostras em trés grupos distintos: um primeiro grupo,
alocado a esquerda do gréafico, formado pelas amostras 4 (sem aromatizagdo), 1 e 9
(ambas aromatizadas com a fragdo corag¢@o); um segundo grupo, localizado na regido
central da Figura 4B, representado pelas amostras 3 (aromatizada com a fragdo coragéo), 5
e 6 (ambas aromatizadas com a fragdo cauda) e um terceiro grupo, situado a direita do
grafico, no qual estdo contidas as amostras 7 (aromatizada com a fragdo coragdo), 2 e 8

(ambas aromatizadas com as trés fra¢des de dleo essencial).

As amostras 1, 4, e 9, localizadas a esquerda da Figura 4B, distinguiram-se das
demais amostras por apresentarem maiores intensidades dos sabores doce, cozido e
laranja passada, uma vez que foram alocadas mais proximas dos vetores que representam
essas notas de sabor. Uma vez que a amostra 4, correspondente ao suco que ndo sofreu
nenhuma aromatizacdo, esta localizada mais a esquerda dos vetores acima referidos,
apresentando maiores intensidades desses atributos. A amostra 1 apresenta ainda, maiores

intensidades de sabor de laranja passada.

A Tabela 2 mostra que, de fato, os sabores cozido, doce e laranja passada foram
mais intensos nas amostras 1, 4 e 9, sendo que essas amostras diferenciaram-se
significativamente das outras formulagdes a p<0,05 com rela¢do ao sabor cozido, porém
ndo diferenciando-se a p<0,05 das demais amostras com relagdo ao sabor doce, laranja

passada e laranja artificial.

Os resultados obtidos sugerem que a fragdo cabega, utilizada nas concentra¢des
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Figura 4B: Projegdo dos atributos sensoriais de sab

componentes principais I e II.
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desse trabalho (Tabela 1), nio foi eficiente para mascarar o sabor cozido do suco de

laranja concentrado.

As amostras localizadas a direita da Figura 4B, representadas pelas amostras 2 e 8,
ambas aromatizadas com as fragdes cabega, coragdo € cauda, e a amostra 7, aromatizada
com a fragdo coragdo, diferenciaram-se das demais amostras por apresentarem maiores
intensidades dos sabores acido, amargo, laranja natural, artificial e casca de laranja. A
amostra 7 por apresentar maiores intensidades dos atributos sabor amargo, casca de
laranja e laranja artificial, em relagdo as amostras 2 e 8, foi alocada mais préxima dos

vetores correspondentes a esse atributos.

A Tabela 2 mostra que, de fato, as amostras 2, 7 ¢ 8 apresentaram maiores
intensidades (p<0,05) nos atributos sabores amargo e casca de laranja que as demais
amostras. Entretanto, apesar das amostras 2, 7 e 8 apresentarem as maiores médias para o
atributo sabor 4cido e laranja artificial, ndo foi encontrada diferenca significativa (p<0,05)

entre as amostras nesses atributos.

Esses resultados sugerem que a fragdo coragédo € importante para a restitui¢io, nio
s6 do aroma, como também do sabor natural da fruta. No entanto, o nivel de cada fra¢do a
ser adicionada ao suco deve ser cuidadosamente controlado, uma vez que esta fracdo pode
inferir ao mesmo, também o sabor de casca, efeito esse observado nas amostras 3
(aromatizada com 1,2 mL da fragdo coragdo/ Kg de suco concentrado) e 7 (aromatizada
com 2.4 mL da fra¢do coragdo/ Kg de suco concentrado).

As amostras 3 (aromatizada somente com a fra¢do coragdo), 5 € 6 (ambas
aromatizadas exclusivamente com a frag@o cauda) por localizarem-se na regido central da
Figura 4B, possivelmente apresentam caracteristicas de sabor intermedidrias as demais
amostras. De fato, a Tabela 2 confirma que essas amostras apresentam intensidades

intermedidrias de todos os atributos julgados.

A Figura 4B sugere que a fragdo cauda € importante para diminuir os sabores
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cozido e laranja passada, uma vez que as amostras que apresentam maior concentra¢do
dessas fracdes (amostras 5 e 6), situam-se mais distantes dos vetores correspondentes a
laranja passada e mais proximo do vetor referente ao termo laranja natural. Entretanto, o
efeito da fragdo cauda na aromatizagdo do suco, nos niveis utilizados no presente estudo,
foi menor que o efeito provocado pela fragdo coragdo, dado que as amostras aromatizadas
com a fragio coragio (amostras 3 e 7), apresentaram maiores intensidades de sabor de
laranja natural, casca de laranja, amargo e laranja artificial e menores intensidades de

sabor cozido, laranja passada e doce.

Na Figura 4B, pode-se verificar que as amostras 2 € 8, ambas contendo 0,6 mL de
fracdo coracio/Kg de suco concentrado e também diferentes niveis das fracGes cabeca €
cauda encontram-se a direita da amostra 3, a qual foi aromatizada com apenas 1,2 mL de
fracdo coragdo/Kg de suco concentrado. As formulagdes 2 e 8 apresentam maiores
intensidades de sabores laranja natural e casca de laranja que a amostra 3. O fato das
amostras 2 e 8 apresentarem maiores intensidades de sabor natural de laranja, pode ser
justificado pela utilizagdo combinada das trés fragdes (amostras 2 e 8), ja que a fragdo
cabeca mostrou-se pouco eficiente na recuperagdo do sabor do suco concentrado e a
fracio cauda também mostrou-se menos capaz que a fragdo coracdo na restitui¢do do

aroma e sabor do suco concentrado congelado.

Nas concentragdes utilizadas nesse estudo. a agdo conjunta das trés fragdes do
6leo essencial parece ter provocado uma agdo sinergistica, permitindo a potencializagdo
do sabor de laranja natural ao suco processado. De fato, Shaw (1991), Redd & Hendrix
(1993), Redd et al. (1992) e Bettini (1995), enfatizam que somente a reincorporagao
conjunta das trés fragdes do 6leo essencial, dentro de determinadas concentragdes, pode
fornecer ao suco processado o equilibrio qualitativo e quantitativo dos compostos

odoriferos responsaveis pelo aroma e sabor de fruta natural.

A Tabela 3 sumariza as principais caracteristicas de aroma e sabor das nove

amostras de suco de laranja aromatizadas com fra¢des do dleo essencial.
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A Tabela 3 indica que a fragdo cabega, nas concentragdes utilizadas nesse trabalho,
ndo foi capaz de mascarar o sabor de cozido e laranja passada do suco concentrado

congelado sem aromatizagio.

A fragdo coragdo mostrou-se eficiente para restaurar o aroma de laranja fresca ao
suco. No entanto, altas concentragdes dessa fragdo conferiu também ao suco, forte aroma

e sabor de casca de laranja, além do sabor amargo.

A Tabela 3 indica que a fragdo cabega, nas concentragdes utilizadas nesse trabalho,
ndo foi capaz de mascarar o sabor de cozido e laranja passada do suco concentrado

congelado sem aromatizagao.

Tabela 3: Composi¢3o das amostras de suco de laranja aromatizadas com as fragdes cabega,

coragdo e cauda do oleo essencial e suas principais caracteristicas de aroma e sabor.

Amostra Composi¢io (mL Caracteristicas Caracteristicas
de fracao/Kg de dominantes de dominantes de
suco concentrado) aroma sabor
1 Cabega (0,6) Notas  arométicas|cozidlo e laranja
intermediarias  em | passada
todos os atributos
2 Cabega (0,6), Impacto de aroma,|acido e  laranja
coracdo (0,6) e laranja fresca, casca |natural
cauda (0,2) de laranja
3 Coragdo (1,2) Notas  aromaticas | notas aromaticas
intermediarias  em |intermedidrias em
todos os atributos todos os atributos
4 Sem aromatizacdo Doce e cozido cozido e doce
5 Cauda (0,6) Laranja fresca notas  aromaticas
intermedidrias em
todos os atributos
6 Cauda (0,4) Laranja fresca acido e laranja
natural
7 Coragdo (2.4) Impacto de aroma,| amargo e casca de
laranja fresca, casca |laranja
de laranja
8 Cabeca (0,2), Impacto de aroma,| acido, laranja
coragdo (0,6) e laranja fresca, casca|natural, casca de
cauda (0,4) de laranja laranja
9 Cabeca (0,4) Laranja  passada, | cozido, doce
doce, cozido
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A fragio coragdo mostrou-se eficiente para restaurar o aroma de laranja fresca ao
suco. No entanto, altas concentragdes dessa fragdo conferiu também ao suco, forte aroma

e sabor de casca de laranja, além do sabor amargo.

A fragdo cauda conferiu as amostras caracteristicas intermediarias de aroma ¢
sabor. mostrando uma tendéncia do aumento do aroma e sabor de laranja natural quando
adicionada ao suco concentrado congelado, mascarando o aroma e sabor cozido do

mesmao.

CONCLUSOES

Avaliando-se os resultados obtidos da Analise Descritiva Quantitativa (ADQ®)
através da Analise de Componentes Principais (ACP), verifica-se que a aromatizagdo do
suco de laranja concentrado com fragdes destiladas do ¢leo essencial (cabega, coragdo e

cauda), em diferentes niveis de adi¢do, confere ao suco diferentes perfis de aroma e sabor.

A fragdo cabega, nas concentragdes de 0,4 e 0,6 mL de fracdo’kg de suco
concentrado, ndo se mostrou eficiente para mascarar o aroma e sabor de laranja passada e

cozido do suco.

A fragdo coragdo parece ser importante para a restituicdo do aroma de laranja fresca
a0 suco. No entanto, essa mesma fragdo em niveis mais elevados, podem conferir ao suco

sabor e aroma de casca de laranja e amargo.

A fracdo cauda, apesar de utilizadas em niveis que causaram efeito menor que a
fracdo coragdo na recuperagio do aroma e sabor do suco de laranja, mostra uma tendéncia
de aumentar o aroma de laranja fresca e sabor de laranja natural, 2 medida que diminui o

aroma de sabor cozido do suco concentrado.
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CAPITULO IV

AVALIACAO DA IMPORTANCIA DOS VOLATEIS PRESENTES NA FRACAO
CORACAO DO OLEO ESSENCIAL DE LARANJA NA QUALIDADE SENSORIAL
DO SUCO CONCENTRADO CONGELADO ATRAVES DE ANALISE
DESCRITIVA QUANTITATIVA E CG-OLFATOMETRIA
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RESUMO

Com o objetivo de determinar o impacto da fragéo cora¢do do 6leo essencial sobre o
perfil sensorial do suco concentrado e acessar a importancia odorifera dos compostos
volateis presentes nessa fragdo sobre a qualidade sensorial do suco, amostras de suco de
laranja formuladas com diferentes niveis da fragdo coragdo (1,2 ¢ 2,4 mL da fragdo
coragdo/Kg de suco concentrado) tiveram seus perfis sensoriais comparados com o de uma
amostra sem aromatizagdo (suco “pumpout”) através de metodologia baseada na Analise
Descritiva Quantitativa (ADQ®). Posteriormente, a propria fragdo coragio foi analisada
através de cromatografia gasosa (CG), CG-olfatometria (CGO) e espectrometria de massas
(CG-MS) .

Treze provadores desenvolveram consensualmente uma ficha de avaliagdo sensorial,
contendo quinze termos descritivos do aroma e sabor das amostras de suco de laranja e
sugeriram referéncias associadas a cada termo descritivo. Apos a etapa de treinamento,
onze provadores foram selecionados para compor a equipe descritiva final utilizando-se os
critérios de poder discriminativo (Pramosta <0,50), repetibilidade (Prrepetigao >0,05) € consenso
com a equipe sensorial para a maior parte dos atributos avaliados. Utilizando a ficha de
avaliacdo sensorial, na qual a intensidade de cada atributo foi avaliada através de escala néo
estruturada de 9 cm, os provadores selecionados avaliaram as trés amostras de suco de
laranja em quatro repetigdes. Os dados coletados foram analisados através de Andlise de
Varidncia (ANOVA), testes de média (Tukey) e o grafico aranha.

Para acessar a importéncia odorifera dos compostos volateis presentes na fragéo
coragdo, provadores treinados, avaliaram sensorialmente o efluente da fracdo, através da
técnica CG-olfatométrica intitulada Osme. Nesta etapa foi utilizado um cromatégrafo a gas
da marca Varian, modelo 3600, equipado com detector de chama (FID). Para a anilise
sensorial do efluente cromatografico, a coluna cromatografica foi deslocada para um
segundo porto. Os efluentes cromatograficos foram misturados a um ar previamente
umidificado e livre de odores estranhos, e conduzidos por meio de um tubo de vidro de lcm

de didmetro, a razio de 3,3 mL/min.
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Os efluentes cromatograficos foram avaliados sensorialmente por quatro
provadores, selecionados da equipe sensorial descritiva, em triplicata. Os provadores com o
auxilio de um “mouse” registravam numa escala estruturada mista de 9 pontos (0=nenhum,
4=médio, 9=forte) a intensidade do aroma percebido, sua duracdo e qualidade odorifera. Os
dados coletados foram integrados pelo softaware SCDTI, desenvolvido pelo Laboratorio de
Anélise Sensorial da Faculdade de Engenharia de Alimentos, da UNICAMP, produzindo-se
um aromagrama, similar a um cromatograma, onde cada pico representa a importancia

odorifera do correspondente volatil.

Posteriormente, a frag@o coragdo foi analisada através de espectrometria de massas
utilizando-se um espectrometro da massa, com analisador do tipo quadrupolar, acoplado a
um cromatografo a gas, ambos da marca Shimadzu. As amostras foram tentativamente
identificadas através da comparacdo dos resultados experimentais com os espectros de

massa e indice de Kovats encontrados na literatura.

Os perfis de aroma e sabor das amostras evidenciaram que o suco sem aromatizagao
(suco “pumpout™) caracterizou-se por apresentar intensos sabores e aromas descritos como
cozido e doce, enquanto as amostras aromatizadas com a fracdo coragdo perderam
intensidade de aroma cozido e doce e ganharam notas aromaticas descritas pela equipe
sensorial como aroma de laranja fresca, aroma de casca de laranja, aroma artificial de
laranja, sabor acido, sabor amargo, sabor de laranja natural, sabor de laranja artificial e
sabor de casca de laranja. Fortes notas de aroma e sabor de casca de laranja foram
encontradas no suco enriquecido com alta concentragdo de fracdo coragdo (2,4 mL de
fracdo/Kg de suco concentrado). Esses resultados demonstraram a eficiéncia da fragdo

coragdo em restaurar o aroma de laranja fresca e sabor de laranja natural ao suco.

Os aromagramas gerados revelaram 42 regides contendo volateis de significancia
odorifera para a fragdo coragdo. Os descritores de qualidade de aroma dos compostos
volateis mais frequentemente reportados pela equipe foram: laranja, limdo, cidreira,
menta‘horteld e floral. Descritores menos comuns, também foram citados, tais como:
quimico, gorduroso, plastico e desinfetante. Os provadores que compuseram a equipe

sensorial treinada mostraram-se reprodutiveis e consensuais, no que diz respeito aos tempos
95



de retengdo dos volateis reportados. Os resultados revelaram que as regides do aromagrama
que contém maior numero de compostos importantes para o aroma da fracdo coragio
apresentaram com tempos de retengdo superiores a 30 minutos, ou seja, apds a saida do

limoneno.

Dentre os compostos de maior impacto odorifero da fragdo coragdo, identificados
por espectrometria de massas e indice de Kovats, citam-se: a-pineno, sabineno, limoneno,
mirceno, linalol e decanal entre outros. A comparagdo dos resultados gerados através da
CG-olfatometria com aqueles obtidos através da CG-MS, demonstraram que o limoneno,
volatil presente em maior concentragdo na fragdo coragdo, mostrou-se com reduzida

importancia odorifera, face a sua importancia quantitativa nessa fragéo.
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ABS TRACT

With the objective of determining the impact of the heart fraction of the essential oil
on the sensory profile of the concentrated juice, and to assess the odoriferous importance of
the volatile compounds present in this fraction on the sensory quality of the juice, the
sensory profiles of samples of the juice formulated with different levels of heart fraction
(1.2 and 2.4 mL fraction/Kg concentrated juice) were compared with those of a non-
aromatized sample (pumpout juice) using methodology based on the quantitative
descriptive analysis (QDA®). Subsequently, the heart fraction was analyzed by gas
chromatography (GC), GC-olfactometry (GCO) and mass spectroscopy (GC-MS).

Thirteen judges developed a sensory evaluation score card in consensus, containing
fifteen descriptive terms for the aroma and taste of the orange juice samples. They also
suggested references associated with each descriptive term After the training stage, eleven
judges were selected to form the final descriptive taste panel, using the criteria of
discriminating power (Prsample <0.05), repeatability (Prrepetition <0.05) and consensus with the
panel for the greater part of the attributes evaluated. Using the sensory evaluation score
card, in which the intensity of each attribute was evaluated using a 9 point non-structured
scale, the selected judges evaluated the three orange juice samples with four repetitions.
The data collected were analyzed using the analysis of variance (ANOVA), means test

(Tukey) and spider graph.

To assess the odoriferous importance of the volatile compounds present in the heart
fraction, trained judges carried out a sensory evaluation of the effluent of the fraction, using
the technique of GC-olfactometry known as Osme. A Varian gas chromatograph, model
3600, was used for this stage, equipped with a flame detector (FID). For the sensory
evaluation of the chromatographic effluent, the chromatographic column was moved to a
second port. The chromatographic effluents were mixed with previously humidified air,
free of strange odors, and led to the nose of the judge viaa 1 cm diameter glass tube, at a
flow rate of 3.3 mL/min..
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A sensory evaluation of the effluents was made by the four judges selected from the
descriptive sensory panel, in triplicate. Using a mouse, the judges registered the intensity,
duration and odoriferous quality of each aroma perceived, on a 9 point structured scale (0 =
nothing, 4 = medium, 9 = strong). The data collected were integrated using the software
SCDTI, developed in the Sensory Analysis Laboratory of the Faculty of Food Engineering
of UNICAMP (State University of Campinas, SP, Brazil), producing an aromagram, similar
to a chromatogram, where each peak represented the odoriferous importance of the

corresponding volatile.

Subsequently, the heart fraction was analyzed by mass spectroscopy using a
Shimadzu mass spectroscope of the quadrupolar type, attached to a Shimadzu gas
chromatograph. A tentative identification of the samples was made by comparing the

experimental results with the mass spectra and Kovats indexes found in the literature.

The aroma and taste profiles of the samples showed that the non-aromatized juice
(pumpout juice) was characterized by presenting intense aromas and tastes described as
cooked and sweet, whilst the samples aromatized with heart fraction showed a decreased
intensity of the cooked and sweet aromas and gained aromatic notes described by the
sensory panel as fresh orange aroma, aroma of orange peel, artificial orange aroma, acid
taste, bitter taste, natural orange taste, artificial orange taste and orange peel taste. Strong
notes of the aroma and taste of orange peel were found in the juice enriched with a high
concentration of heart fraction (2.4 mL fraction/Kg concentrated juice). These results show
the efficiency of the heart fraction in restoring the aroma of fresh orange and the taste of

natural orange to the juice.

The aromagrams produced by the heart fraction revealed 42 regions containing
volatiles with odorific importance. The aroma quality descriptors most frequently reported
by the sensory panel for the volatile compounds were: orange, lemon, lemon grass, mint
and floral. Less common descriptors also mentioned were: chemical, fatty, plastic and
disinfectant. The judges composing the trained taste panel were shown to be reproducible
and consensual with respect to the retention times of the reported volatiles. The aromagram

also revealed that the regions of the aromagram containing greater numbers of compounds
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of importance for the aroma of the heart fraction, had retention times greater than 30

minutes, that is, they left the column after the exit of limonene.

Of the heart fraction compounds showing greater odoriferous impact, the following
were identified by mass spectroscopy and the Kovats Index: a-pinene, sabinene, limonene,
myrcene, linalool and decanal. A comparison of the results produced by GC-olfactometry
with those obtained by GC-MS, showed that limonene, the volatile present in the greatest

concentration in the heart fraction, had reduced odoriferous importance when one considers

its quantitative importance of this fraction.
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INTRODUCAO

Para a produgdo de suco concentrado a partir de suco fresco, se faz necessério tanto
o esmagamento da fruta como a remogdo de parte da 4gua presente no suco. Nestas duas
etapas, sdo perdidos compostos odoriferos responséveis pelo aroma e sabor caracteristicos
da fruta. Assim, numa etapa posterior tais compostos devem ser readicionados ao suco.
Essa readi¢do pode ser feita através da incorporagao integral do 6leo essencial ou de suas
respectivas fragdes destiladas (Boot and Schétter, 1989; Ranganna et al., 1981). Portanto, a
qualidade sensorial do suco concentrado congelado € fungdo do perfil e das concentragdes
dos volateis presentes nas fragdes odoriferas que sio reincorporadas ao suco. A
manipulagiio correta e concentragdo exata dessas fragdes € que véo possibilitar a
formulacdo de sucos com qualidades sensoriais distintas e alta competitividade junto ao

mercado consumidor (Redd and Hendrix, 1992; Moshonas and Shaw, 1990).

Por mais de 20 anos, a cromatografia gasosa (CG) tem sido utilizada pelos
tecnologos de alimentos como uma ferramenta extremamente util para a separagdo e
quantificagio de compostos volateis responséveis pelo aroma dos alimentos. No entanto,
apesar dos grandes avangos alcangados, no aperfeigoamento das técnicas e equipamentos, a
cromatografia gasosa ainda apresenta certas limitagdes. A maior delas, se refere a
impossibilidade de se acessar através da CG a importdncia odorifera de cada volatil
presente na amostra. Isso se deve, ao fato de que muitos dos compostos detectados sdo
inodoros ou de baixa poténcia odorifera, ou entdo, de forma oposta, volateis de
significancia odorifera para o produto em quest&o, algumas vezes ndo sdo percebidos pelo
detector cromatografico. Diferentemente dos detectores instrumentais, o nariz humano é
capaz de acessar a qualidade e importancia odorifera de cada volatil presente no efluente
cromatografico, mesmo que estes estejam presentes em niveis bastante baixos (Piggott,
1990; Acree and Barnard, 1994).

Assim, numa tentativa de suplantar a limitagdo anteriormente citada da CG, na
Gltima década, técnicas de CG-olfatometria como Charm'™ (Acree et al, 1984;
Cunningham et al,, 1986; Marin et al., 1988), AEDA (Schieberle and Grosh, 1987;
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Schieberle and Grosh, 1988) e Osme (McDaniel et al., 1990; Miranda-Lopez et al., 1992b;
Sanchez et al., 1992; Da Silva, 1992) foram desenvolvidas.

Charm™ (Acree et al., 1984; Cunningham et al., 1986; Marin et al., 1988) e AEDA
(Schieberle and Grosh, 1987; Schieberle and Grosh, 1988) apesar de serem capazes de
localizar regides no cromatograma que contém volateis importantes para o aroma e sabor
do produto, sofrem criticas porque sdo fundamentadas em medidas de threshold, para
estimar a poténcia odorifera de volateis (Da Silva et al., 1994).

A psicofisica moderna, preconiza através da Lei de Stevens que a intensidade de
odor (I) de um determinado composto aumenta com a concentragdo (C) do mesmo,

conforme equacdo 1:
I=K(C-T)" (equagdo 1)
onde, K= constante de proporcionalidade e T= threshold do produto.

Assim, pela Lei de Stevens ¢ possivel que dois compostos possuindo threshold
préximos um do outro e estando presentes em concentragdes similares em um produto,
sejam percebidos com diferentes intensidades se possuirem diferentes valores de “n”. E por
esse motivo que técnicas como Charm™ e AEDA, as quais sdo fundamentadas em medidas
de threshold para estimar a importancia odorifera de compostos, embora tenham a sua
utilidade, podem pelos motivos expostos, vir a apresentar resultados questionaveis (Da
Silva et al., 1994).

Para superar o inconveniente anteriormente citado, no inicio dos anos 90 foi
desenvolvida uma técnica de CG-olfatometria intitulada Osme (McDaniel et al.. 1990:
Miranda-Lopez et al., 1992b; Sanchez et al., 1992; Da Silva, 1992). a qual, além de ni3o se
fundamentar na avaliagdo indireta de threshold para estimar a poténcia odorifera de

volateis, agrega conceitos modernos de analise sensorial.
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Essa técnica consiste em uma avaliagdo sensorial de tempo-intensidade, onde o
individuo avalia os efluentes da coluna cromatogréfica, e descreve para um segundo
individuo a qualidade do odor percebido (rosa, magé, pera, floral, etc). Ao mesmo tempo,
com o auxilio de um "mouse", o provador registra no monitor de um computador, a
intensidade e o tempo durante o qual o odor de cada volatil foi percebido no efluente
cromatografico, através de uma escala de 9 a 15 cm, estruturada ou ndo (Da Silva, 1992).
As informagdes captadas em intervalos regulares de tempo sdo integradas através de um
software especifico, o qual gera uma figura, intitulada aromagrama, muito semelhante a um
cromatograma, onde os compostos volateis percebidos pelo provador no efluente
cromatografico correspondem a picos na figura. No aromagrama, picos mais altos sugerem
compostos de maior importdncia odorifera. Posteriormente o aromagrama pode ser
confrontado com o cromatograma, facilitando a avaliagdo da importancia odorifera de cada
volatil presente no efluente cromatografico (McDaniel et al., 1990; Da Silva, 1992; Sanches
et al., 1992; Miranda-Lopez et al., 1992b).

A técnica Osme tem sido utilizada com sucesso para determinagdo da importancia
odorifera de diversos compostos em diferentes alimentos (Da Silva et al., 1994; Bazemore,
1996; Sanches et al, 1992; McDaniel et al., 1990). Bazemore (1996), estudando ess€ncia
aquosa de laranja Valéncia, concentrada por refluxo, utilizando a técnica Osme, encontrou
que os volateis mais importantes no impacto de aroma € sabor da esséncia aquosa foram o
alcool isoamilico (floral, frutal, citrico), etil butanoato (citrico, floral), linalol (6leo de rosa,
madressilva, sabdo), octanal (doce, fruta enlatada, flor de laranjeira, lima, mofo), nonanal
(sujeira, mofado, herbiceo), decanal (floral, medicinal, praia) e a-terpineol (casca de
laranja e praia). Para as amostras sem concentragao, 0s componentes mais importantes no
desenvolvimento do aroma foram linalol (citrico, mato, rosa, perfume), octanal (frutal,
floral, flor de laranjeira), etilbutanoato (frutal, madeira, mofado) e hexanal (grama, folha,

casca de lima).

Muitas pesquisas tem procurado identificar no oleo essencial de laranja e suas
fragdes destiladas compostos volateis de importancia odorifera para o aroma e sabor do

suco (Moshonas and Shaw, 1990; Shaw, 1991; Bettini, 1995). Entretanto, poucas pesquisas
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podem ser encontradas na literatura utilizando técnicas avancadas de Andlise Sensorial e

CG-olfatometria.

Dessa forma, procurando melhor compreender a importancia odorifera da fragdo
coragdo, esse trabalho teve por objetivos: i) identificar o perfil sensorial do suco de laranja
aromatizadas com diferentes niveis da fracdo coragdo do Oleo essencial, através de
metodologia fundamentada em conceitos de Analise Descritiva Quantitativa (ADQ®), ii)
identificar através da técnica Osme regides do cromatograma contendo compostos volateis
de maior importancia odorifera para a fragéo coracio do 6leo essencial, iii) determinar a
habilidade e reprodutibilidade de provadores treinados em avaliar sensorialmente volateis
presentes no efluente cromatogréfico, e finalmente, iv) relacionar os dados obtidos atraves
do Osme com dados de CG-MS.

MATERIAL E METODOS

Amostras

Inicialmente, 6leo essencial de laranja foi submetido a uma destilag@o fracionada em
coluna de baixa pressdo (1 a 2 mm Hg) e baixa temperatura (65 a 80° C), obtendo-se dessa
forma, trés fragdes: i) uma primeira fragio, composta por volateis de baixo ponto de
ebulicio, denominada fragdo cabega; ii) uma segunda fragdo contendo volateis de ponto de
ebuli¢io intermedidrios, a qual foi demominada fragdo coragdo ¢ finalmente, iii) uma
terceira fracdo, composta por volateis de alto ponto de ebuligdo, denominada fragdo cauda.

Em seguida duas diferentes formulagSes de suco de laranja foram elaboradas,
readicionando-se a um suco “pumpout” (suco sem adigdo de aroma coletado a saida do
evaporador) dois niveis distintos da fragéo coragdo, quais sejam: 1,2 e 2,4 mL de fragdo
coragio/Kg de suco “pumpout”. Os niveis testados da fragdo coragdo utilizados nas
formulagdes em estudo basearam-se naqueles normalmente praticados pela industria citrica

brasileira.
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Uma terceira amostra de suco de laranja sem aromatizagdo foi também elaborada

contendo apenas suco “pumpout”.

Apos a adigdo das fragdes ao suco “pumpout”, as amostras foram cuidadosamente
homogeneizadas e deixadas em repouso por 48 horas, em ambiente refrigerado a 10°C, para

se atingir o equilibrio entre as fases.

Para analise sensorial as amostras foram reconstituidas com agua potavel a 11,5°

Brix, cerca de duas horas antes do teste.
Teste Sensorial
Condigoes de teste

Os perfis sensoriais de aroma e sabor das duas amostras de suco de laranja
aromatizadas e da amostra ndo aromatizada (suco “pumpout”) foram gerados através de
analise descritiva quantitativa (Stone and Sidel, 1993; Meilgaard et al, 1988). As andlises
sensoriais foram realizadas no Laboratério de Analise Sensorial da Faculdade de
Engenharia de Alimentos da UNICAMP.

Em todos os testes sensoriais, as amostras (40 mL) foram servidas em copos
transparentes tipo tulipa, codificados com algarismo de trés digitos € cobertos com vidro
de relégio para que ndo houvesse perda de volateis odoriferos. As amostras foram servidas
a temperatura ambiente e avaliadas pelos provadores dentro de cabinas individuais

climatizadas e sob luz fluorescente branca.
Pré-selec@o dos provadores

Os provadores foram recrutados entre alunos de pés-graduacdo e funciondrios da
Faculdade de Engenharia de Alimentos da UNICAMP. Vinte e dois provadores (12
mulheres e 10 homens) foram inicialmente selecionados em fungéo de suas habilidades

individuais de discriminar diferencas sensoriais em suco de laranja, disponibilidade para
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execucdo dos testes, interesse e frequéncia de consumo de suco de laranja concentrado

congelado reconstituido.

O poder discriminativo dos candidatos foi avaliado através de andlise sequencial
conforme proposto por Amerine et al. (1965), utilizando-se uma série de testes triangulares.
Os parametros utilizados para definir as regides de rejeigdo e aceitagdo dos provadores
foram definidas como: po=0,33 (mAxima habilidade inaceitdvel), p;=0,66 (minima
habilidade aceitavel), e para os pardmetros o (probabilidade de aceitar um candidato sem
acuidade sensorial) e B (probabilidade de rejeitar um candidato com acuidade sensorial),

valores iguais a 0,20.

Os provadores avaliaram as amostras em tantas repeti¢gdes quanto necessarias para
sua alocagdo dentro da faixa de aceitagdo ou rejeigdo. Dessa forma, foram selecionados 13

provadores.
Desenvolvimento da Terminologia Descritiva

A analise descritiva foi desenvolvida segundo fundamentos definidos na ADQ®
(Stone et al., 1974). O desenvolvimento da terminologia descritiva das amostras de suco de
laranja foi realizado através do Método de Rede proposto por Kelly (1955), citado por
Moskowitz (1983).

Assim, as duas amostras de suco de laranja formuladas com a fragdo coragdo e o
suco sem nenhuma aromatizagdo, foram apresentadas aos treze provadores selecionados,
solicitando-se que eles/elas inicialmente descrevessem as similaridades e diferengas de

aroma ¢ sabor entre as amostras (Figura 1).

Em seguida os provadores foram reunidos e os termos descritivos gerados pelos
individuos, para cada amostra em questdo, foram discutidos com todos os membros da
equipe, sob a supervisdo de um lider, com o objetivo de se promover um consenso com
relacio aos termos levantados. Nessa etapa procedeu-se o agrupamento dos termos
similares/sinénimos, eliminando-se aqueles redundantes.
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Nome: Data:

Amostras

Vocé esta recebendo trés amostras de suco de laranja. Inicialmente, agrupe as
amostras mais similares com relagdo ao aroma e descreva as similaridades entre essas

amostras e as diferengas com relagdo a terceira amostra. Repita 0 mesmo procedimento

com relagdo ao sabor.

Similaridades Diferengas

Aroma

Sabor

Figura 1: Ficha utilizada para o levantamento de termos de aroma e sabor do suco de

laranja através do Método de Rede.

Cada um dos descritores utilizados foi rigorosamente definido pela equipe de
provadores. Referéncias associadas a cada termo descritivo foram sugeridas pela equipe
com objetivo de treinamento e obtengdo de maior consenso entre os membros da equipe.
Em subsequentes sessdes de treinamento, consistindo na avaliagdo das amostras, das
referéncias e discussdo em grupo, obteve-se o uso consensual dos termos descritivos € a
elaboragdo da ficha de avaliagdo descritiva das amostras pela equipe sensorial. Na ficha
descritiva gerada, a intensidade de cada atributo foi avaliada através de escala n3o
estruturada de 9 cm, ancorada nos extremos, nos termos fraco/forte, pouco/muito e
nenhum/muito.
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Treinamento e selecdo dos provadores

Em sesses adicionais de treinamento, os provadores avaliaram a intensidade
de cada descritor nas amostras de suco de laranja, utilizando a ficha de avaliagéo descritiva
consensualmente desenvolvida. Referéncias e definicées de cada termo descritivo foram
também colocados 4 disposigdo dos provadores. Ao término da etapa de treinamento,

iniciou-se o processo de selegdo dos provadores que comporiam a equipe descritiva.

Para a selegdo dos provadores que comporiam a equipe final de analise descritiva de
suco de laranja, os individuos avaliaram, através da ficha descritiva, trés diferentes
formulagdes de suco de laranja, em triplicata. Os resultados de cada provador, para cada
atributo, foram avaliados através de Analise de Variancia (ANOVA) (fontes de variagdo:
amostras e repeticdes). Os niveis de significancia de cada individuo para cada atributo
referentes a Famoswa (PFamostra) € d€ Frepeticio (PFrepeticao) foram computados e utilizados como
critérios de selegdo dos provadores. Provadores mostrando Pramostra <0,50, Prrepetisio >0,05 €
consenso com a equipe sensorial para a maior parte dos atributos avaliados, foram
selecionados para compor a equipe descritiva final (ASTM, 1981). Dessa forma, dois

provadores foram eliminados e a equipe descritiva final foi composta por onze provadores.
Perfil sensorial de suco de laranja

Utilizando a ficha descritiva consensual, os provadores selecionados avaliaram as

trés amostras de suco de laranja, em quatro repetigdes.

Os dados coletados foram submetidos a Analise de Varidncia (ANOVA), tendo
como fontes de variagdo: amostras, provadores e interagdo amostra X provadores. Testes de
médias (Tukey) foram também realizados. As anilises estatisticas foram realizadas
utilizando-se o programa estatistico SAS®, versdo 6.12 (1996).

Os resultados assim obtidos foram plotados em um gréfico aranha, compondo o
perfil sensorial de cada amostra. Nesta figura cada atributo de aroma esté representado por
um eixo no qual se graficou a média do atributo, para cada amostra. A intensidade de cada
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atributo cresce do centro para a periferia dos eixos. O perfil sensorial de cada amostra foi

tragado unindo-se as médias graficadas em cada eixo.

Cromatografia gasosa

A fragdo coragdo foi submetida a analise cromatografica, utilizando-se um
cromatografo a gas Varian, modelo 3600, equipado com detector de chama (FID) e

acoplado a um microcomputador Pentium 133 Mhz.

A referida fragdo foi cromatografada nas seguintes condi¢des: coluna capilar DB-
wax (J&W Scientific, Folsom, California, EUA) de 30m de comprimento, 0,252 mm de
didmetro interno e 0,25um de espessura de filme. Hidrogénio foi utilizado como gas de
arraste a velocidade de 48 cm/s. Nitrogénio foi utilizado como gas “make up” com fluxo de
30 mL/min. O fluxo de hidrogénio no detector foi mantido a 30 mL/min e o fluxo de
oxigénio no detector a 300 mL/min. O detector FID foi estabilizado a 250°C e o injetor a
200°C. Insersor utilizado foi do tipo split, numa razio de 1:30. A programagdo de
temperatura da coluna foi assim definida: temperatura inicial de 40°C/5 minutos e posterior
aquecimento até 70°C, numa relagdo de 6°C/minuto. Apdés 5 minutos de permanéncia a
70°C, a coluna foi aquecida até 85°C, numa relagdo de 2°C/minuto e mantida a 85°C por 2
minutos. Finalmente, a coluna teve sua temperatura elevada até 190°C, numa rela¢do de
6°C/minuto, permanecendo nesta temperatura por 10 minutos. O tempo total de analise foi

de 65,16 minutos. O volume de amostra injetado foi 1 pL.
CG-Olfatometria

Com o objetivo de verificar se 0os compostos volateis presentes na fragdo coragdo
possuiam qualidade de aroma correspondente aos atributos de aroma e sabor gerados pela
equipe sensorial descritiva, a fragdo coragdo apds cromatografada, foi submetida 2
avaliagdo sensorial, através da técnica Osme (McDaniel, et al., 1990; Sanches et al., 1992;
Miranda-Lopez et al., 1992b; Da Silva, 1992).
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Os efluentes cromatogréficos foram misturados ao ar proveniente de um cilindro, o
qual foi previamente umidificado e purificado em carvao ativado. A razio de fluxo do ar foi
de 3,3 L/min. Injetor e detector foram mantidos aquecidos as mesmas temperaturas
utilizadas para a analise cromatografica. De modo semelhante, a programagdo de
temperatura na coluna capilar foi igual aquela utilizada na separagdo cromatografica.
Assim, os compostos separados pela coluna cromatogréfica foram carregados pelo ar e
fluram pelo tubo de vidro (Figura 2B), sendo assim submetidos a avaliagdo dos

provadores, conforme Figura 3.

Quatro provadores treinados, pertencentes a equipe descritiva final, compuseram a

equipe sensorial para analise olfatométrica da fragdo coragéo.

A qualidade de aroma de cada volatil eluido da coluna foi verbalmente reportada
pelo provador para o analista, o qual marcava, além da qualidade de aroma, o tempo no
qual o aroma foi percebido pelo provador.

Além de avaliar a qualidade de aroma de cada volatil eluido da coluna
cromatografica, os provadores reportavam a intensidade de cada volatil odorifero, com a
ajuda de um programa de aquisiio de dados intitulado SCDTI (Sistema de Cole¢do de
dados Tempo-Intensidade). O SCDTI foi desenvolvido pelas Faculdades de Engenharia de
Alimentos (Laboratrério de Analise Sensorial) € Engenharia Elétrica, por meio da Empresa
Janior JrEEE e adaptado as condigdes de analises CG-olfatométricas pela Engenharia da
Computagdo, através da CONPEC - Consultoria, Projetos e Estudos em Computagédo -
Empresa Jr, ambas da UNICAMP, sob a orientagdo de pesquisadores do Laboratério de
Anilise Sensorial da FEA - UNICAMP.

Esse programa foi elaborado em ambiente Windows, de forma a facilitar sua
operagido pelo provador. Através desse programa, oOs provadores tiveram na tela do
computador uma escala estruturada mista de 9 pontos (0=nenhum; 4=médio; 9=forte),
sobre a qual, com o auxilio de um “mouse”, foi possivel marcar a intensidade e duracdo do

aroma correspondente a cada composto odorifero eluido (Figura 4). Este programa foi
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Figura 2: Topo da saida do detector FID (A) e do porto utilizado para a analise

olfatométrica (B).
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Figura 3: Provadores avaliando o aroma da fragdo cora¢do através da técnica Osme.
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adaptado para coleta e armazenamento de dados olfatométricos por um periodo de

aproximadamente uma hora.

Para ndo causar fadiga sensorial nos provadores, a anélise olfatométrica da fragdo
coracdo foi realizada em duas sessdes distintas de avaliagdo: uma primeira sessdo
correspondendo aos compostos eluidos entre 0 e 30 minutos de tempo de reten¢do e uma
segunda sessdo compreendendo aos compostos eluidos entre os tempos de retencdo 31 e 60

minutos. A fra¢do coragdo foi avaliada em triplicata, por todos os provadores, em cada

sessdo.
== Sistema para Coleta de Dadcs Tempo Intensidade - [Barra de Coleta de Dados] L
_gancelar
| _ _ ;
B T
[i] 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Menhum Moderado Forte

Avalie o efluente cromatografico ao ouvir o sinal.

Figura 4: Mensagem exibida na tela indicando ao provador o inicio da avaliagio olfativa da

fragdo coragdo.
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Para cada avaliagdo, a técnica Osme auxiliada pelo programa SCDTI forneceu: 1) 0
pico do odor de cada volatil odorifero, ii) a duragio de cada volatil, ou seja, 0 tempo inicial
e final que o provador pode sentir o volatil no efluente cromatografico, iii) a intensidade

méxima do odor, iv) a area sob o pico e v) a qualidade do odor.

A partir das triplicatas de cada provador foi construido um aromagrama médio de
cada individuo, considerando-se apenas 0S picos reportados, pelo menos, duas vezes por
ele/ela. Em seguida, um aromagrama representativo de toda a equipe sensorial foi obtido a
partir dos aromagramas medios gerados por provador. Para a elaboragao do aromagrama
médio da equipe sensorial foram considerados os aromas reportados, pelo menos, por dois
provadores. Finalmente, o aromagrama médio da equipe foi comparado com o©
cromatograma da fragdo coragdo, para visualizagdo dos compostos de maior importdncia no

aroma e sabor do suco de laranja.

Embora a andlise olfatométrica da fragdo coragdo do 6leo essencial de laranja tenha
sido realizada em duas sessdes de trinta minutos cada, 0s aromagramas médios foram

construidos levando-se em consideragdo o tempo total de analise (65 minutos).

Os resultados individuais e da equipe também foram computados em tabelas para se
verificar a reprodutibilidade de cada provador, 0 consenso da equipe sensorial e,

finalmente, a validade da técnica em si.

Cromatografia gasosa-espectrometria de massas (CG-MS)

Uma identificacdo tentativa dos compostos odoriferos da fragdo coragdo foi
realizada através de espectrometro de massas, modelo CG-MS QP5000, com analisador do
tipo quadrupolar, marca Shimadzu, acoplado a um cromatografo a gas CG17A, também
Shimadzu. A temperatura da interface direta foi mantida a 240°C, com fonte de ioniza¢ao

por impacto de elétronsa 70 ev e varredura entre 35 e 300 m/z.

As condi¢des de separagdo dos voldteis para a analise espectrométrica foram as

seguintes: coluna capilar Carbowax 20M (J&W Scientific, Folsom, California, EUA) de 50
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m de comprimento, 0,25mm de didmetro interno e 0,25um de espessura de filme. Ga4s hélio
ultra puro, a 1,2 mL/min, foi utilizado como gas de arraste. O injetor, com insersor no
modo split (1:10) foi mantido a 200°C. A coluna teve programagdo de temperatura igual

aquela utilizada na analise cormatografica. O volume de amostra injetado foi 0,4 pL.

Aliado aos dados de espectrometria de massas foi também calculado o indice de
Kovats de cada composto. Para tal, uma mistura de alcanos (Cg - Cy9) foi misturada a fragdo
e os indices de Kovats obtidos foram comparados com aqueles descritos na literatura,

conforme recomendacdo de Jennings and Shibamoto ( 1980).
RESULTADOS E DISCUSSAO
Perfil sensorial das amostras

Quinze termos verbais foram desenvolvidos pela equipe sensorial, para descrever as
similaridades e diferengas de aroma e sabor entre as trés amostras de suco de laranja
avaliadas. Os termos descritivos gerados foram: impacto de aroma, aromas de laranja
fresca, laranja passada, casca de laranja, doce, cozido, laranja artificial e sabores acido,
doce, amargo, laranja natural, laranja passada, artificial, cozido e casca de laranja.
Definigdes e referéncias para cada descritor, bem como a ficha de avaliagdo descritiva
desenvolvida pela equipe de provadores estdio apresentadas nas Figuras 5 € 6,

respectivamente.

Os perfis de aroma das trés amostras de suco de laranja encontram-se
apresentados na Figura 7. Essa figura mostra que enquanto a amostra sem aromatizagdo
(amostra 1) caracterizou-se por apresentar predominantemente aroma doce e cozido, as
amostras aromatizadas com a fragdo coragdo (amostras 2 e 3), perderam intensidade de
aroma cozido e doce e ganharam notas aromaticas descritas pela equipe sensorial como
aroma de laranja fresca, aroma de casca de laranja e aroma artificial de laranja. Além disso,
as amostras aromatizadas apresentaram maior impacto de aroma que a amostra sem
aromatizacdo. Esses resultados indicam que a fragdo coragdo, nos niveis utilizados,

mostrou-se eficiente para restaurar o aroma de laranja fresca ao suco “pumpout”. No
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AROMA
IMPACTO DE AROMA: Intensidade com que 0 aroma € percebido imediatamente apés a abertura do copo

FRACO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aromatizagio

FORTE: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix aromatizado com 0,8 ml de fragdio cabega/Kg de suco
concentrado; 2,8 ml de fragio coragdio/Kg de suco concentrado ¢ 0,8 ml de fragdo cauda/Kg de suco concentrado

LARANJA FRESCA: Aroma associado ao suco fresco de laranja madura (variedade Pera)
POUCO: Suco de laranja Pera recém espremido diluido 1:10
MUITO: Suco de laranja Pera recém espremido

LARANJA PASSADA: Aroma associado 4 laranja passada ou estragada (variedade Pera)
NENHUM: 4gua filtrada
MUITO: Suco de laranja passada

CASCA DE LARANJA: Aroma associado 4 presenga de 6leo essencial
POUCO: Oleo essencial diluido a 1:100
MUITO: Oleo essencial de laranja

DOCE: Aroma associado & presenca de agucares
NENHUM: Agua filtrada
MUITO: agucar refinado Unido

COZIDO: Aroma associado ao suco processado termicamente
POUCQO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aguecimento
MUITO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5 Brix aquecido a 95°C por 20 minutos

LARANJA ARTIFICIAL: Aroma associado 4 presenca de substincias artificiais que lembram laranja
NENHUM: 4gua filtrada
MUITO: Suco Tang a 20%

SABOR

ACIDO: Gosto associado 4 presenca de acido citrico
POUCO: suco congelado concentrado reconstituido a 6° Brix, ratio 10/11
FORTE: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix, ratio 10/11

DOCE: Gosto associado a presenca de agiicares
POUCO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix, sem adigdo de agucar
MUITO: suco congelado concentrado marca Lanjal, reconstituido a 11,5° Brix + 10% de sacarose (p/v)

AMARGO: Gosto caracteristico de cafeina, e nesse estudo, associado a presenca de oleo essencial

POUCO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aromatizagio

MUITO: suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix + 08 mL de éleo essencial integral/ Kg de suco
concentrado

LARANJA NATURAL: Sabor caracteristico de laranja fresca madura (variedade Pera)
NENHUM: agua filtrada
MUITO: Suco de laranja recém espremido

LARANJA PASSADA: Sabor caracteristico de laranja passada ou estragada (variedade Pera)
NENHUM : agua filtrada
MUITO: Suco de laranja passada

SABOR ARTIFICIAL: Sabor associado & presenga de substancias artificiais que lembram laranja
NENHUM : dgua filtrada
MUITO: Suco Tang a 20%

COZIDO: Sabor associado a0 suco de laranja processado termicamente
POUCO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix
MUITO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix aquecido a 95°C por 20 minutos

CASCA DE LARANJA: Sabor associado a presenca de 6leo essencial
NENHUM: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix sem aromatizagio
MUITO: Suco congelado concentrado reconstituido a 11,5° Brix + 1 mL de fracio cauda (8,5F) Kg de suco concentrado

Figura 5: Defini¢o dos termos descritivos e referéncias utilizadas como extremos de escala
de intensidade na analise descritiva de suco de laranja, para os atributos de aroma e sabor.
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Nome:

Data:

AROMA
Impacto de Aroma

Laranja Fresca
Laranja Passada
Casca de laranja
Doce

Cozido

Laranja artificial

SABOR
Acido

Doce

Amargo
Laranja natural
Laranja passada
Sabor artificial
Cozido

Casca de laranja

Amostra

l |
Fraco Forte
lPo uco Muit0|
1Nenhum Muitol
|Pouco Muitok
|Nenhum Muito|
|Pcmco Muito|
lN«anhum Muito|
| |
Pouco Nenhum
lPouco Muito|
1Pou.co Muitol
|Nenhum Muito|
1Nf:nhum MuitoI
|Nenhum Muit(f
lPu uco Muito|
| _
Nenhum Muito

Figura 6: Ficha de avaliagdo descritiva de suco de laranja.
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impacto de aroma

aroma laranja artif. _ aroma laranja tresca
%,

~— aroma laranja passada

/ .
aroma doce aroma casca laranja

amostra 1

amostra 2 ——_;mtra 3 i

Figura 7: Perfil sensorial de aroma das amostras de suco de laranja (amostra 1= suco
sem aromatizag¢do; amostra 2= suco aromatizado com 1,2 mL de fra¢do coragdo/Kg de suco
concentrado e amostra 3=suco aromatizado com 2,4 mL de fragdo coragdo/Kg de suco

concentrado).

entanto, os resultados também evidenciaram que altos niveis dessa mesma fracgéo,

como aqueles utilizados na amostra 3 (2,4 mL de fragdo coragao/Kg de suco concentrado),

também conferiram ao suco um forte aroma de casca de laranja. A Figura 7 ainda mostra
que as amostras aromatizadas com 1,2 (amostra 2) ¢ 2,4 mL (amostra 3 ) de fragdo

coracdo/Kg de suco concentrado apresentaram perfis muito semelhantes.
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Esses resultados podem ser confirmados na Tabela 1, onde se verifica que essas
amostras ndo apresentaram diferenca significativa (p<0,05) com relagio a nenhum dos

atributos julgados.

Tabela 1: Médias de intensidade de cada atributo de aroma presentes em amostras de suco

de laranja concentrado.

Atributos de aroma Amostras
1 2 3
(sem aromatizacio) (1,2 mL fraciocoragio/Kg de (2.4 mL fraciocoragio/Kg de
suco concentrado) suco concentrado)
Impacto de aroma 3.42° 5.05% 6.03
Laranja fresca 1.75¢ 3.51% 4.22%
Laranja passada 11 1.20° 0.72°
Casca de laranja 1.09¢ 3.41% 4.62®
Doce 3.43° 2.05°¢ 2.26"
Cozido 6.22° 2. 904K 1.77%
[aranja artificial 0.58" 0.98% 1.40°
Atributos de sabor
Acido 3.50° 3.90° 423"
Doce 3.23* 2812 243"
Amargo 1.60° 3.35% 433
[aranja natural 2.32° 32 4.45%
Laranja passada 0.95° 0.69° 0.85°
Artificial 0.86" 1.17° 1.722
Cozido 5.95" 2.42% 1.71%¢
Casca de laranja 1.66° 4.56™ 5.30°

Médias com letras em comum na mesma linha, ndo diferem significativamente entre st (p<0,05).

Na Figura 8 é mostrado 0s perfis de sabor das trés amostras de suco de laranja.
Observa-se nessa figura que OS perfis de sabor das amostras de suco de laranja

apresentaram-se muito semelhantes aos respectivos perfis de aroma.

Nos perfis de sabor, a amostra sem aromatizacdo (amostra 1) também caracterizou-

se por apresentar intensos sabores cozido e doce, enquanto que as amostras
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sabor acido

sabor casca laranja - sabor doce

sabor cozido : x5 ' sabor amargo
W .

S f 5.
sabor artificial / | sabor laranja natural

!
sabor laranja passada

|
|
| ——— amostra | ———amostra 2

Figura 8: Perfil sensorial de sabor das amostras de suco de laranja (amostra 1= suco sem

amostra 3J

aromatizagdo; amostra 2= suco aromatizado com 1.2 mL de fragdo cora¢do/Kg de suco
concentrado e amostra 3=suco aromatizado com 2,4 mL de fragdo cora¢do/Kg de suco

concentrado).

aromatizadas com a fragdo cora¢do (amostras 2 e 3) caracterizaram-se pelos sabores acido,
amargo, laranja natural, artificial e casca de laranja. Esses resultados sugerem que a
aromatiza¢do do suco de laranja com a fragdo coragdo € capaz de restaurar também o sabor
de laranja natural, mascarando, ao mesmo tempo, o forte sabor de cozido do suco
“pumpout”. No entanto, nessas mesmas condic¢des ¢ inferido ao suco, fortes sabores amargo
e de casca de laranja. Esses dados podem ser confirmados pela Tabela 1, onde pode se
observar que os valores numéricos encontrados para os atributos de sabor das amostras 2 e
3, sdo significativamente (p<0,05) maiores que os da amostra | (sem aromatiza¢do), com

excecdo para os atributos sabores doce, cozido e laranja passada. As amostras 2 ¢ 3, ambas
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aromatizadas com a fragio coragdio ndo apresentaram diferenca significativa (p<0,05) em

nenhum dos atributos de sabor.

De um modo geral, os resultados indicaram que a fragio coragdo possui importantes

componentes volateis capazes de inferir aroma e sabor de laranja a produtos.

CG-olfatometria

Para acessar a importancia odorifera dos componentes volateis presentes na fragdo
coracdo, a Figura 9 apresenta o cromatograma da fracdo coragdo (Figura 9A) de forma
comparativa ao correspondente aromagrama médio gerado pela equipe sensorial (Figura
9B). O aromagrama mostra que 42 compostos foram reportados e, comparando-se 0s
resultados mostrados no cromatograma (Figura 9A) com aqueles apresentados através do
aromagrama (Figura 9B) pode-se observar que os compostos de maior importdncia para o
aroma e sabor do suco de laranja localizam-se a partir de 30 minutos de analise
cromatografica, regido em que um maior namero de volateis odoriferos foram reportados
pelos provadores. Nessa regido, destacam-se 0s cOMPOStos aromaticos correspondentes aos
picos de numeros 9, 10, 30, 36 e 37, que por exibirem altas intensidades de aroma, indicam
que os mesmos sdo volateis que conferem grande impacto odorifero no aroma e sabor do

suco de laranja.

A Figura 9 evidencia que 2 importancia odorifera de uma determinada substancia
volatil ndo mantém uma relagdo direta com a concentracio do composto na amostra, ou
seja, compostos que aparecem em alta concentragio na amostra ndo representam,
necessariamente, compostos de alto impacto no aroma percebido no efluente
cromatografico sob avaliagdo. Esse fato pode ser confirmado através do composto volatil n°
5, identificado por CG-MS e indice de Kovats como limoneno, o qual embora represente
em termos quantitativos 91,37% da fracdo coragdo, mostra-se no aromagrama como um
pico de intensidade média de aroma préxima a 5 numa escala de 9 cm. Assim, embora 0
limoneno seja sem duvida, um composto de significancia odorifera na fracdo coragdo do
6leo essencial, era de se esperar um maior impacto odorifero deste composto, face a

quantidade em que ele se apresenta nesta fracdo. Esses resultados vém confirmar e oferecer
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Figura 9: Cromatograma (A) e respectivo aromagrama (B) da fragdo coragdo.
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de forma clara a oportunidade de se visualizar, dados ja reportados na literatura da area, os
quais citam que o limoneno, apesar de ser encontrado em concentragao superior a 95% no
6leo essencial de laranja, atua mais como carreador de compostos volateis que
propriamente como um componente aromatizante "per se" (Pino, 1982; Redd and Hendrix,
1993; Gaffney et al., 1996), podendo inclusive ser precursor de off-flavors como o o-
terpineol (Marin et al, 1992).

De forma semelhante, compostos correspondentes aos picos 15, 20, 24, 27 e 39,
evidenciaram volateis de baixa significincia odorifera para o aroma e sabor do suco de
laranja, muito embora estes tenham sido encontrados em grande concentragdo na fragdo

coragao.

Por outro lado, picos que no cromatograma sugerem compostos presentes €m baixas
concentragdes, No aromagrama apresentam-se como compostos importantes para o aromae
sabor do suco de laranja como € o caso dos picos de numeros 3,9, 10, 13, 17, 18, 21, 22,
28,29 e 30.

O aromagrama mostrado na Figura 9B pode ser dividido em quatro regides distintas:
uma primeira, intitulada regido A, composta por 10% do total de picos reportados (picos de
1 a 4) os quais se situam entre os tempos de retengdo de 0 a 8 minutos; uma segunda regido,
denominada regido B, composta por 10% dos picos de aroma detectados pela equipe, quais
sejam, os picos de 5 a 8, com tempos de retengdo variando entre 15 a 24 minutos, dentre os
quais se inclui o limoneno; uma terceira regido (regidio C), onde se encontram 29% do total
de picos reportados, correspondente aos picos de 9 a 20, relativa a compostos que eluiram
entre tempos de retengdo de 30 a 39 minutos; e, finalmente, uma quarta regido, intitulada
regido D, composta por 52% dos compostos detectados pela equipe sensorial e representada

pelos picos de 21 a 42, os quais eluiram com tempos de retenc¢do superior a 42 minutos.

A Tabela 2 mostra os picos odoriferos, seus tempos de retengdo médios, intensidade

méxima de aroma percebida, area e qualidade de aroma reportada pela equipe sensorial.
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Tabela 2: Médias e desvios padrdes de cada pico odorifero com seus respectivos tempos de

reten¢do minimos, médios e maximos, intensidades maximas, areas médias e descricdo de

aroma gerados pela equipe sensorial, a partir da anélise sensorial do efluente

cromatografico da fragdo coragdo do 6leo essencial, através da técnica Osme.

Pico [T ret. (min.)|T ret. Médio| T ret max. | Imax.! Area Descri¢io
(min.) (min.) (cm)
1 1.90 2.08 2.10 2.02 13.150,9 Flor limao(2)/flor
(0.15) (0.04) (0.04) (0.38) (2.708.9) laranja(2)/floral
2 311 3.26 335 3.49 61.882,1 | Mato(2)/grama/doce/cidreira/
(0.02) (0.07) (0.07) (0.55) (8.495,6) limao/floral/flor laranja
3 6.05 6.15 6.22 5.33 T72.710,5 Floral(2)/citrico(2)/linalol
(0.01) (0.01) (0.03) (1.52) | (18.747,2)
4 7.21 7.31 7.35 2.21 25.713,7 Gorduroso/6leo/laranja/
(0.005) (0.02) (0.005) (0.48) (8.660,6) doce/floral/ruim
5 15.46 15.62 16.15 525 129.057,2 | Citrico/doce(2)/floral(2)
(0.03) (0.10) (0.0) (2.55) (65.621,2)
6 16.53 16.84 17.28 1.72 19.302,4 Floral(2)
(0.17) (0.03) (0.18) (1.15) | (10.772,4)
7 20.28 21.32 21.87 0.96 30.166 Floral/doce
(0.12) (0.11) (0.02) 0.62) | (21.438,5)
8 24.28 24.40 24.59 2.27 50.873,1 Cidreira/linalol/menta(2)/
(0.06) (0.02) (0.12) (1.52) | (34.226,1) horteld/erva doce
9 29.86 30.25 30.31 5.31 246.673,1 Cidreira/citrico/
(0.30) (0.02) (0.02) (3.33) | (223.743.,6) esséncia/mato/menta
10 30.45 31.11 31.31 6.53 208.978,9 Citrico/cidreira/esséncia/
(0.20) (0.01) (0.19) (0.62) (137.842.,3) floral(2)/Cebion(2)
11 31.23 31.31 31.40 4.05 38.456.3 Parafina/dlc. graxo/citrico/
(0.07) (0.07) (0.07) (1.84) | (30.789.9) | Redoxon/antran. metila/
cidreira/lim3o/desinfetante
12 32.18 32.28 32.32 3.87 29.779,2 Cidreira/citrico(2)/limao/
(0.005) (0.05) (0.07) (1.40) (23.660.,8) vit. C/erva doce/doce/
Cebion/élc. graxo
13 32.93 33.19 33.23 5.11 59.253,3 Erva doce/floral(2)/rango/
0.27) (0.02) (0.03) (1.50) | (42.378,8) | jasmim/talco/doce/horteld/
liméo/citrico/eucalipto(2)/
14 33.40 3345 33.51 243 13.010 Gorduroso/citrico/cidreira
(0.06) (0.02) (0.005) (0.56) (3.300,5)
15 34.81 35.12 35.23 2.44 45.204,6 Cidreira/horteld/menta(2)/
(0.0) (0.07) (0.06) (1.06) | (35.180,8) refrescante(2)/plastico
16 35.37 35.78 36.01 2.5 61.353 Tuti-fruti/plastico/erva doce
(0.02) (0.24) (0.05) (0.08) (15.398)
17 35.79 36.18 36.31 4.70 142.051,3 Menta/hortela(3)/
(0.28) (0.08) (0.09) (1.73) | (95.074,7) refrescante/erva doce
18 36.35 36.47 36.59 4.11 49.390,2 Oleo oxidado(3 )/metalico/
(0.03) (0.04) (0.15) (1.45) (13.461) hortela(2)/mato/cidreira(2)/
floral/menta/plastico
19 37.50 37.68 37.82 1.83 15.908,3 Erva doce/cidreira/
(0.03) (0.14) (0.24) (0.07) (7.523,3) floral/plastico
20 38.35 38.45 38.5 2.66 29.251,9 Esséncia(2)/floral(2)doce
(0.005) (0.02) (0.04) (1.03) (7.265,6)
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21 41.86 42.10 42.18 3.20 70.141 Cidreira(2)/floral/6leo
(0.20) (0.0) (0.05) (1.22) (62.470) oxidado
22 42.57 42.50 42.67 424 84.743,4 |Cidreira(2)/citrico/floral(2)/do
(0.48) (0.05) (0.16) (2.13) (53.129.4) ce/quimico/antranilato de
metila/oxidado/queimado/
plastico/borracha/graxa/
mau halito/suor/naftalina
23 43.38 43.47 43.58 2.63 34.305,3 Citrico(2)/cidreira(3 )/tuti-
(0.04) (0.04) (0.06) (1.44) (21.025) fruti/floral(2)/horteld/limao/
alc. graxo/estranho
24 44.14 44.44 44.44 2.40 49.162,9 Citrico/floral/
(0.17) (0.06) (0.06) (1.46) (45.114,6) quimico/pléstico
25 44.09 45.16 45.20 2.24 41.969,8 Remédio/hospital/éter/
(0.13) (0.04) (0.03) (0.21) (2.026,7) cidreira/citrico
26 45.24 45.31 4538 4.05 52.404 Cebion/plastico/baunilha
(0.02) (0.02) (0.06) (1.34) (44.814,5)
27 4547 45.65 45.80 1.85 10.138,4 Lar. passada/oxidado/
(0.06) (0.20) (0.32) (0.50) (1.995,9) Cebion/doce
28 46.66 47.09 47.13 3.36 52.458,1 Quimico(3 )/plastico(2)/
(0.13) (0.04) (0.03) (1.61) (33.494,5) Floral/metalico/citrico(2)/
Desinfetante/cidreira/Vick
29 47.00 47.22 47.27 3.79 111.9942 | Floral/plastico/manjericao/
(0.10) (0.01) (0.02) (0.99) (77.179,2) Remédio/metélico/menta
lar passada/limoneno/vit. C
30 47.45 47.72 48.01 5.83 87.261,5 Horteli(2)/menta/alcaguz/
(0.04) (0.15) (0.09) (1.81) (13.501,5) citrico/Cebion/metélico
31 47.75 48.10 48.16 2.90 60.181,3 Menta/horteld(2)/cidreira
(0.31) (0.05) (0.01) (1.99) (53.709,7)
32 48.14 48.42 48.49 4.36 78.844.8 Esséncia/limao/citrico/erva
(0.27) (0.04) (0.04) (2.35) (63.692,2) doce/Cebion/desinfetante
33 48.43 48.54 48.78 436 70.841,7 Eucalipto/oxidado(2)/
(0.08) (0.01) 0.21) (2.22) (75.110,9) |madeira/Cebion(2)/quimico/pl
astico(2)/cidreira/horteld/
laranja/gorduroso
34 49.13 49.18 49.23 2.83 16.563,7 Lar. passada/erva
(0.03) (0.02) (0.02) (1.1) (3.822) doce(2)/doce//floral/Cebion
35 49.09 49.24 49.27 3.55 427923 Citrico/Cebion/eucalipto/
(0.01) (0.005) (0.02) 0.37) (3.154,2) |floral/desinfetante(2)/oxidado
36 49.38 49.54 50.12 6.59 142.554,2 Cidreira/esséncia abacaxi/
(0.06) (0.008) (0.08) (2.58) (61.080,8) citrico(2)/limao/
floral/desinfetante/metélico
37 49.95 50.21 50.38 7.38 96.271,7 Floral(2)/citrico/horteld/
(0.12) (0.02) (0.05) (0.15) (74.737,1) | desinfetante/eucalipto/menta
38 50.18 50.35 50.31 3.65 24.764.5 Doce/erva doce/queimado/
(0.05) (0.005) (0.08) (1.12) (5.152) cidreira(2)/esséncia abacaxi
39 50.49 50.53 50.80 1.12 8.919 Citrico/doce/menta
(0.02) (0.04) (0.29) (0.41) (5.349)
40 51.10 5121 51.29 492 76.515,2 | Sauna/desinfetante/baunilha/
(0.02) (0.04) (0.04) (3.25) (42.011) | ruim/eucalipto/menta/floral/
plastico(2)/quimico/Cebion
/oxidado/alc. graxo
41 51.45 51.58 51.74 4.13 62.310,7 Vit. C/Cebion/erva
(0.09) (0.06) (0.20) (2.25) (59.445,7) doce/citral/citrico/limio
/horteld/menta(2)/
mau halito/6leo oxidado
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42 51.92 52.17 52.24 4.35 161.295,8 Cidreira/citrico/floral/alc.
(0.07) (0.03) (0.06) (1.48) (128.294,3) graxo/horteld/menta(2)/
eucalipto/plastico/gorduroso/
desinfetante/quimico

1: 1= fraco, 4~moderado, 9= forte

Como pode ser observado pela Tabela 2, os compostos volateis que apresentaram
grande impacto odorifero no aroma e sabor do suco de laranja (picos 9, 10, 36 e 37) foram
descritos como citrico, cidreira, limdo, floral, tuti-fruti, horteld e menta. No restante, a
grande maioria dos volateis odoriferos apresentaram, segundo os provadores, uma nota
citrica, descrita como laranja, limdo, erva-doce, erva cidreira, menta ou horteld. Para alguns
compostos, como os picos 3, 5, 6, 7, 20 e 34 houve um consenso da equipe em classifica-
los como aromas de qualidade agradével descritos consensualmente como fruta/floral/doce.
Entretanto, descri¢des nio consensuais da qualidade de aroma percebidas pela equipe
sensorial, estdo presentes em grande parte dos picos, onde odores estranhos como quimico,
alcool graxo, remédio, hospital, metalico, oxidado, gorduroso, plastico, parafina, naftalina,
borracha, graxa, desinfetante, eucalipto, mau hilito e suor foram citados por um ou mais
provadores enquanto os demais, descreveram o aroma dos mesmos compostos como aroma

citrico, floral, erva cidreira, etc.

Entre as justificativas para as diferentes descrigdes da qualidade de aroma de um
mesmo volatil, pode-se relacionar aquelas ligadas a diferengas de natureza psicolgica e/ou
fisiologica entre os individuos, tais como: sensibilidade para odores (threshold), meméria
olfativa, nivel de atengfo e concentragdo do provador no momento do teste, entre outros
fatores (Stevens et al., 1988; O’Connell et al, 1989; Pangborn, 1981; Stevens, 1991).
Diferencas individuais na descri¢do de qualidade de aroma podem ser ocasionadas por
qualquer tipo de alteragdo nos receptores sensoriais e redes neurais, de modo que podem,
tanto a qualidade quanto a intensidade do aroma serem percebidas de formas distintas por
provadores diferentes (O’Connell, 1991; Goldstein, 1989). Uma outra explicagdo para a
diferenga de percepgéo entre provadores pode também estar relacionada a coeluigdo de
compostos. A provavel presenga das formas cis e trans, as quais ndo apresentam

necessariamente, a mesma qualidade de aroma, sdo um caso particular dessa ocorréncia
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(Gaffney et al., 1996). Por outro lado, a concentragdo do composto na amostra também
influi na qualidade do aroma percebida pelo provador: a qualidade de um volatil em baixa
concentragio pode ser diferente daquela em concentragio mais alta. Alguns compostos,

exibem inclusive uma caracteristica pungente quando presentes em altas concentragdes
(Shaw, 1987).

A Tabela 3 mostra os picos de maior importancia odorifera no -efluente
cromatografico, suas respectivas porcentagens de drea no cromatograma € aromagrama e

correspondentes descrigdes de qualidade de aroma.

Tabela 3: Picos de maior importincia odorifera no efluente cromatografico, suas
respectivas porcentagens de 4rea no cromatograma € aromagrama e descri¢do da qualidade

de aroma reportadas pela equipe sensorial.

Pico Porcentagem de Porcentagem de Descri¢iao da qualidade de
4rea no irea no aroma
cromatograma aromagrama
3 0.004 2,62 Floral/citrico/linalol
5 91.36 4,64 Floral/citrico/doce
9 0,004 8.88 Citrico/cidreira/esséncia/
mato/menta
10 0,022 7,52 Citrico/cidreira/floral/
Esséncia/Cebion
13 0,114 2,13 Citrico/lim3o/erva doce/
floral/jasmim/doce/talco/
horteld, eucalipto, rango
30 0,008 3,14 Citrico/alcaguz/menta/
Horteld/Cebion/metalico
36 0,048 3,13 Citrico/cidreira/limao/floral/
Esséncia abacaxi/
Desinfetante/metalico
37 0,042 3,46 Citrico/floral/horteld/menta/
Eucalipto/desinfetante

Considerando-se como um dos critérios de determinag@o da importancia odorifera
de um volatil a area de seu pico reportada no aromagrama, pode ser facilmente observado
através da Tabela 3 que, de fato, compostos volateis que apresentaram grande impacto para
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o aroma e sabor do suco de laranja, encontraram-se em baixas concentragdes na fragado
coragdo. Dentre eles, destacam-se 0s compostos correspondentes aos picos de numeros 9,
10 e 36 e em seguida, os compostos referentes aos picos 3, 13, 30 e 37. De forma oposta,
conforme comentado anteriormente, o composto 5, correspondente ao limoneno (91,37%),
perfaz somente 4,64% do aromagrama total, ndo apresentando impacto tdo intenso, como

esperado, para o aroma e sabor do suco de laranja.

As Figuras 10A e 10B mostram os aromagramas médios de cada provador que
avaliou o efluente cromatogréfico da fragdo coragdo. Pode-se observar pelas Figuras 10A e
10B, que apesar dos provadores terem sido treinados, diferentes numeros de compostos
odoriferos foram identificados por cada provador. Essas diferengas, embora indesejaveis,
sdao de ocorréncia normal entre individuos, tendo sido justificadas anteriormente neste
estudo. A despeito das diferengas observadas entre os aromagramas de cada provador €

possivel detectar similaridades entre os provadores 1 € 2 e os provadores 3 € 4.

As Tabelas 4, 5, 6 e 7 mostram, para cada provador, os tempos de retengdo médios,
intensidades maximas observadas para cada composto odorifero, areas médias sob os picos
de odor ¢ descri¢do de cada pico de aroma identificado. Conforme pode ser observado, o
nimero de substdncias odoriferas identificadas pelos provadores variou entre 25 e 45. O
provador 1 identificou o menor nimero de substincias aromaticas (25), enquanto o
provador 2 encontrou o maior, 45. Os provadores 3 e 4 identificaram, 40 e 35 substdncias
volateis, respectivamente. Embora o nimero de substancias identificadas pelos provadores
tenha sido diferente, observa-se que todos os individuos reportaram um maior nimero de

compostos odoriferos a partir de trinta minutos de analise.

As Figuras 10A e 10B e as Tabelas de 4 a 7 mostram que além da diferenga
no numero de picos reportados, os provadores apresentaram variabilidade com relac@o as
intensidades reportadas para cada pico. A falta de uma referéncia de intensidade de aroma
que permitissse ao provador um padrdo para as categorias “fraco”, “médio” e “forte” da
escala de intensidade utilizada, pode ter colaborado para as diferencas de intensidades
reportadas pelos provadores para cada composto percebido no efluente cromatografico

(Tuorila, 1996; Goldstein, 1989). Em complementagdo, ¢ comum, mesmo entre provadores
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Figura 10A: Aromagramas médios dos provadores 1 e 2 que avaliaram o efluente

cromatografico da fragdo coragdo através da técnica Osme.
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Figura 10B: Aromagramas médios dos provadores 3 e 4 que avaliaram o efluente

cromatografico da fragdo coragdo através da técnica Osme.
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Tabela 4: Tempos de retengéo médios, intensidades maximas, areas médias e descrigdo dos
picos de aroma gerados pelo provador 1, a partir da analise sensorial do efluente

cromatografico da fragdio coragéo do dleo essencial, através da técnica Osme.

T ret. Médio | I max. média | Area média |Descri¢do de aroma

(min.) (cm)

2.03 1.65 10.442 Flor limao/Flor laranja
(0.02) (0.36) (7.082)

3.19 3.26 50.176,3 Floral/Flor laranja
(0.03) (0.41) (28.384,7)

6.16 3.82 53.963,3 Floral/citrico/linalol
(0.04) (1.44) (31.792,7)

11.49 2.12 24.681,5 Floral/plastico
(0.09) (0.57) (16.088,5)

16.01 3.95 44.440 Floral/flor laranja/linalol
(0.005) (1.36) (23.146,5)

31.35 6.21 81.551,5 Desisfetante
(0.03) (0.21) (5.390,5)

32.15 5.98 207.999,5 Desinfetante
(0.09) (1.00) (56.421,5)

33.16 3.20 36.151,5 Limdo/talco/jasmim/
(0.02) (0.81) (25.669,5) floral/citrico

34.16 1.07 10.096 Floral/plastico/citrico

(0.0) (0.24) (3.766)

36.28 3.41 107.557,5 Menta/horteld/refrescante
(0.03) (0.40) (34.152,5)

36.48 3.38 59.695 Floral/menta/
(0.03) (0.60) (41.148,3) horteld/plastico
37.81 1.86 23.431,5 Floral/plastico
(0.24) (0.95) (11.720,5)

42.53 2.59 43.301,3 Floral/plastico/
(0.01) (1.83) (39.775.3) mau halito/suor

4349 1.41 10.168,5 Floral/citrico/limao
(0.03) (0.29) (2.673,5)

47.03 2.73 22.077,5 Citrico/plastico/
(0.005) (0.54) (6.300,5) quimico/desinfetante
47.21 2.80 34.815 Floral/plastico/manjericdo/
(0.04) (0.23) (1.768) remédio/metalico/menta
48.05 4.88 113.891 Menta/horteld
(0.04) (0.44) (8.684)

48.47 427 162.305,5 Desinfetante
(0.005) (0.89) (96.121,5)

49.24 3.18 39.638 Desinfetante
(0.04) (0.44) (9.176)

49.53 8.72 211.501,7 Desifetante/metalico/floral
(0.03) (0.21) (7.212.8)

50.19 7.23 171.008,7 Floral/citrico
(0.11) (0.87) (51.855,7)

51.18 3.29 48.539,7 Floral/plastico
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(0.02) (0.96) (20.057,7)
51.55 2.19 26.574 Liméo/mau halito/hortela
(0.04) (1.04) (18.852)

5220 351 79.674.3 | Floralplastico/desinfetante
(0.05) (0.78) (34.775.3)

55.38 1.55 14.112,5 Floral/citrico

(0.01) (0.05) (5.864.5)
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Tabela 5: Tempos de retengiio médios, intensidades maximas, areas médias e descrigdo dos

picos de aroma gerados pelo provador 2, a partir da anslise sensorial do efluente

cromatografico da fragdo coragdo do 6leo essencial, através da técnica Osme.

T ret. Médio | I max. média | Areamédia |Descri¢do do aroma

(min.) (cm)

2.27 1.78 25.613 Cidreira/limao
(0.01) (0.48) (16.795)

3.35 2.97 65.391,3 Mato/doce/cidreira/limdo
(0.09) (0.02) (28.878)

443 2.06 41.972 Tuti-fruti/doce/cidreira
(0.13) (0.67) (36.546,8)

6.29 3.00 67.482 Eucalipto/citrico
(0.0) (0.0) (12.690)

7.32 1.73 17.053 Doce/floral/dleo
(0.04) (0.05) (1.803)

1552 2.70 63.436 Citrico/doce/floral
(0.05) (0.30) (28.722)

16.81 0.57 8.530 Floral

(0.30) (0.41) (4.059)

24.43 29.72 81.063,5 Menta

(0.07) (0.08) (1.082,5)

26.50 0.39 12.669,5 -

(0.07) (0.27) (10.252,5)

28.33 101 5.608 Menta/refrescante/citrico
(0.10) (0.18) (1.383)

29.47 1.78 8.560,5 Cidreira

(0.06) (0.67) (307,5)

30.23 1.97 22.929.5 Esséncia/mato/menta
(0.03) (1.01) (15.239,5)

31.11 5.69 254.855,7 Citrico/cidreira/esséncia/
(0.06) (1.16) (52.408) floral/Cebion
32.21 2.03 6.562 Lim&o/citrico
(0.03) (0.0) (720)

33.43 1.87 16.310,5 Cidreira

(0.02) (0.56) (2.109,5)

3355 2.00 6.521,5 Cidreira/6leo/rango
(0.03) (0.42) (2.003,5)

35.05 1.38 10.023.5 Menta/refrescante/plastico
(0.02) (0.08) (6.693,5)

35.54 242 76.751 Tuti-fruti/plastico
(0.06) (0.58) (74.192)

36.52 2.34 32.190,3 Horteld/mato/cidreira
0.07) (0.46) (4.005)

37.54 1.76 8.385 Erva doce/cidreira
(0.02) (0.99) (5.718)

38.46 1.63 21.986,3 Esséncia artif. fruta/
(0.04) (0.53) (12.841.,4) floral/doce

39.13 0.92 3.283 Rango/floral
(0.005) (0.03) (65)

39.37 1.90 25.516,5 Quimico/doce/cidreira
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(0.02) (0.19) (2.536,5)

41.11 1.51 7.668,7 Cidreira

(0.01) (0.25) (2.701,7)

41.27 1.57 17.746,7 Cidreira

(0.02) (1.00) (20.098,7)

42.10 1.98 7.671 Cidreira

(0.03) (0.98) (3.607)

42.50 2.04 23.718,7 Borracha/cidreira
(0.04) (0.72) (14.495,2)

43.10 1.58 6.260,8 Menta

(0.05) (0.61) (6.260,2)

43.50 2.00 17.020,3 Cidreira/estranho
(0.04) (0.80) (11.098,0)

44 37 1.03 4.048,3 Citrico/quimico/floral
(0.04) (0.07) (1.799.5)

45.19 2.03 43.996,5 Remédio/hospital/éter
(0.02) (0.48) (27.774,5)

45.84 1.20 12.1343 Cebion/doce
(0.27) (0.23) (6.524,6)

47.10 1.78 36.174,7 Cidreira/quimico/vick
(0.02) (0.48) (14.317.8)

48.14 0.91 6.521,5 Cidreira/hortela
(0.02) (0.32) (3.575,5)

48.40 1.52 12.459,5 Esséncia/limdo/citrico
(0.02) (0.27) (7.407,5)

48.55 1.37 10.008,7 Cidreira/hortela
(0.04) (0.24) (4.010.,9)

49.16 1.73 12.741,7 Erva doce/doce/floral
(0.03) (0.40) (5.491,6)

49.55 2.95 63.014 Cidreira/esséncia
(0.03) (0.95) (8.102,6) abacaxi/citrico/limao
50.34 2.52 19.612,5 Esséncia abacaxi/cidreira
(0.17) (0.48) (10.339,5)

50.49 0.71 3.570 Citrico/doce/menta
(0.02) (0.13) (2.933)

51.20 1.60 22.848,7 Sauna/desinfetante/
(0.04) (0.34) (2.696,5) ruim/eucalipto
51.52 1.58 13.143 Menta

(0.01) (0.0) (4.492)

52.16 2.62 46.623,7 Menta/eucalipto
(0.04) (0.63) (25.114,1)
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Tabela 6: Tempos de retengdo médios, intensidades maximas, areas médias e descri¢do dos
picos de aroma gerados pelo provador 3, a partir da andlise sensorial do efluente

cromatografico da fragdo coragéo do 6leo essencial, através da técnica Osme.

T ret. Médio | I max. média | Area média [Descri¢do do aroma

(min.) (cm)

4.23 5.16 21.059,5 Alc. graxo/cidreira
(0.06) (3.84) (17.200,5)

5.64 543 35.027,5 | Casca de laranja/erva doce
(0.43) (3.58) (21.967,5)

7.13 2.91 7.029 Cidreira/Cebion
(0.07) (0.09) (5.804)

16.87 2.86 32.074,7 Floral

(0.23) (2.55) (10.332,5)

2121 0.34 51.604,5 %

(0.07) (0.03) (27.603,5)

24.40 0.76 3.012 Erva doce

(0.03) (0.63) (890)

25.41 1.44 5.756,5 Lar. passada
(0.02) (1.08) (1.554,5)

30.27 8.64 470.416,7 Cidreira/alc. graxo/citrico
(0.10) (0.46) (272.323,5)

31.13 6.67 21.960,5 g

(0.03) (2.33) (3.720,5)

31.37 423 22.306 Parafina/alc.graxo/
(0.008) (1.89) (1.876,7) citrico/Redoxon/

antranilato de metila

32.29 542 20.566,7 Erva doce/alc. Graxo/
(0.02) (1.73) (7.313,7) vit. C/Cebion
33.20 5.28 22.912 Eucalipto

(0.0) (2.38) (5.912)

33.47 2.98 9.709,5 Gorduroso/citrico
(0.01) (0.02) (3.762.5)

35.53 2.50 15.905 Citrico/horteld
(0.02) (0.48) (9.173)

36.02 2.59 45,955 Erva doce

(0.02) (0.42) (16.645)

36.15 3.55 46.753 Hortel&/erva doce
(0.05) (2.63) (45.137)

36.40 6.26 40.597,3 | Oleo oxidado/metalico/6leo
(0.04) (1.93) (19.283,1)

38.26 2.59 24.862,5 Alc. Graxo
(0.06) (1.68) (5.983.5)

41.41 3.97 11.903,5 "

(0.03) (3.74) (9.817,5)

42.41 7.43 118.660 Naftalina/antranilato de
(0.06) (2.14) (32.237,1) metila/graxa
43.29 2.02 6.663.5 -
(0.005) (0.50) (1.638,5)

43.40 2.66 26.211,5 Erva cidreira/alc. Graxo
(0.04) (1.74) (16.939,5)

44.46 3.87 94.277,5 Plastico
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(0.04) (1.09) (82.722.,5)

45.29 2.71 7.589,5 Baunilha
(0.02) (0.42) (2.471,5)

45.45 2.35 8.142,5 Lar. Passada/oxidado
(0.01) (0.29) (2.116,5)

47.24 4.78 189.173,3 Vitamina C/limoneno/
(0.01) (0.64) (231.776,9) lar. Passada
47.36 1.75 5.897 Alc. Graxo
(0.02) (1.29) (4.852)

47.57 7.63 100.763 Horteld/menta/alcaguz
(0.005) (1.37) (31.407)

48.26 4.40 30.947.5 Doce/alcaguz/erva doce
(0.04) (3.51) (29.260.5)

48.38 7.28 49.769,5 Erva doce/Cebion
(0.01) (1.72) (22.381,5)

48.52 5.06 25.846 Laranja/plastico/gorduroso/
(0.03) (1.30) (14.576,6) oxidado/Cebion
49.19 3.93 12.195 Lar. Passada/erva doce/
(0.02) (0.16) (2.745) Cebion

49.34 5.16 62.536,3 Erva doce/cidreira/
(0.02) (3.27) (59.878.,5) oxidado/lar. Passada
49.54 8.89 153.147 Citrico/erva cidreira
(0.05) (0.11) (35.963)

50.35 4.76 29.916,5 Doce/erva doce/
(0.08) (4.24) (29.915,5) Queimado/cidreira
50.57 1.53 14.268 -

(0.03) (0.94) (5.995)

51.17 8.82 123.005 Alc. Graxo/baunilha/
(0.02) (0.25) (21.533,8) Plastico

51.68 6.19 54.079,7 Vit. C/ Cebion/
(0.31) (1.95) (25.838,9) erva doce/citral
52.13 6.58 37.511,5 Erva doce/gorduroso/
(0.01) (1.71) (12.031.5) alc. Graxo
55.53 1.83 5.649 -

(0.02) (0.99) (1.539)
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Tabela 7: Tempos de retengdo médios, intensidades méaximas, areas médias e descrigdo dos
picos de aroma gerados pelo provador 4, a partir da analise sensorial do efluente

cromatografico da fragéo coragdo do dleo essencial, através da técnica Osme.

T ret. Médio | I max. média | Areamédia [Descrigdo do aroma

(min.) (cm)

2.10 2.40 15.859,7 Lima&o/laranja/floral
(0.02) (0.29) (5.995,2)

324 4.24 70.078,7 Mato/grama/graxa
(0.02) (0.80) (49.502,9)

5.17 4.49 73.721,5 Laranja/citrico/horteld
(0.0) (0.91) (20.969,5)

6.14 6.85 01.457,7 Floral/citrico
(0.01) (0.34) (12.054,8)

7.29 2.69 34.374.3 Gorduroso/laranja/ruim
(0.02) (0.29) (17.415,5)

15.71 7.79 194.678,3 Floral/doce
(0.03) (0.12) (38.198,2)

21.42 1.58 8.727,5 Floral/doce
(0.03) (0.02) (2.069,5)

22.48 2.10 17.908,5 Laranja/gorduroso
(0.03) (0.10) (3.818.5)

24.38 4.35 68.548,7 Cidreira/linalol/
(0.01) (0.30) (7.499,7) menta/horteld
31.10 721 350.120,5 Floral/Cebion
(0.06) (0.97) (157.494.,5)

31.22 1.72 11.511,5 Cidreira/limio
(0.01) (0.30) (2.393,5)

31.51 8.32 481.889 Floral/Cebion
(0.09) (0.21) (41.452)

32.33 4.12 62.269 Cidreira/citrico/doce
(0.03) (0.74) (24.336,1)

33.20 6.86 118.696,5 Erva doce/floral/doce/
(0.005) (0.46) (9.567,5) hortel@/eucalipto/rango
34.12 4.52 92.858 Citrico/oleo
(0.05) (1.52) (60.774)

35.18 3.50 80.385 Cidreira‘horteld/

(0.0) (1.33) (30.231) menta/refrescante
36.10 7.15 271.843,5 Hortela
(0.02) (0.48) (34.282,5)

36.48 4.47 65.068 Cidreira/oxidado
(0.005) (1.72) (23.834)

37.36 2.74 26.978.5 Doce/citrico/floral
(0.03) (0.16) (333,5)

38.01 3.85 49.597 Citrico/cidreira/
(0.01) (0.35) (12.281) floral/oxidado
38.43 3.68 36.517,5 Esséncia/floral
(0.02) (0.73) (10.819.,5)

40.34 4.43 106.458 Cidreira/floral/
(0.03) (0.41) (73.827,6) oleo oxidado
42.10 4.41 132.611 Cidreira/floral/
(0.05) (0.07) (106.287) oleo oxidado
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42.54 4.91 153.293,7 |Cidreira/citrico/floral/doce/
(0.03) (0.90) (51.689,3) | quimico/oxidado/queimado
43.50 4.46 58.821 Citrico/cidreira/tuti-
(0.05) (0.32) (24.902) fruti/floral/hortela
45.12 2.44 39.943 Cidreira/citrico
(0.07) (1.34) (33.096)

45.31 5.39 97.218,5 Cebion/Plastico
(0.01) (1.16) (42.084.,5)

47.13 5.56 99.122 Quimico/plastico/
(0.01) (1.76) (55.570,2) metalico/citrico/floral
47.86 4.18 73.760 Horteld/citrico/
(0.21) (0.37) (16.486.8) Cebion/metalico
48.55 6.66 176.670,3 Eucalipto/oxidado/Cebion
(0.03) 0.37) (42.758.,9) madeira/quimico/plastico
49.23 3.91 45.946,5 Citrico/ /Cebion/eucalipto/
(0.03) (1.14) (98.545) floral/desinfetante/oxidado
50.22 6.53 21.534,6 Floral/desinfetante/
(0.03) (1.33) (65.040,7) Eucalipto/horteld/menta
51.27 7.28 111.667,5 Menta/quimico/

(0.0) (0.15) (6.200,5) Oxidado/Cebion
51.55 6.54 161.730 Citrico/menta/
(0.02) (0.96) (140.497) Oleo oxidado

52.18 6.45 143.771 Cidreira/citrico/horteld/
(0.04) (0.83) (91.804,1) Menta/quimico

treinados com referéncias de intensidade, a utilizagdo de diferentes porgdes da escala para

expressar uma mesma percepedo (Meilgaard et al., 1988; Stone and Sidel, 1993).

As Figuras 10A e 10B e as Tabelas de 4 a 7 mostram também que a duragdio de
percep¢do de cada aroma no efluente cromatografico foi diferente para cada provador.
Independente da intensidade percebida, os provadores reportaram que alguns aromas
eluiram muito rapidamente, enquanto outros eram percebidos por um tempo mais
prolongado. Esse fato pode estar relacionado com a poténcia odorifera de cada composto na
amostra, associada & maior ou menor sensibilidade de cada provador a cada composto
(Tucker, 1963; Schneider et al., 1966; Goldstein, 1989; Da Silva, 1992). Considerando-se o
tempo de eluicdo no efluente cromatografico, compostos mostrando maiores valores de
areas sob os picos representam ou compostos odoriferos presentes em maior concentrago
na fragdo odorifera e/ou mais potentes que aqueles que possuem menor 4rea, apresentando

assim, alta importancia odorifera no aroma (Da Silva, 1992).
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Os resultados apresentados nas Tabelas de 4 a 7, indicam que de um modo geral, os
provadores foram bastante reprodutiveis e consensuais em suas andlises olfativas com
relagdo ao tempo de retengdo dos volateis odoriferos, uma vez que o0s desvios padrdes dos
tempos de retengdo médios encontrados foram pequenos. A maior variagdo ocorreu na
intensidade maxima observada para cada pico de aroma, 0o que ¢ uma ocorréncia
normalmente associada a qualquer andlise sensorial (Pangborn, 1981; O’Connell et al.,
1989:; Stevens and O’Connell, 1991; Da Silva et al., 1994).

CG-MS

Através da analise CG-MS (Figura 11) e indice de Kovats foi possivel identificar 15
compostos volateis presentes na fracdo coragdo. A baixa resolugdo dos picos na porgao
final do cromatograma (tempo de retengdo > 48 minutos) dificultou a identificagdo dos
compostos nessa regido. A Tabela 8 reporta os volateis identificados, seus respectivos
indices de Kovats tedrico e aqueles obtidos nesse experimento, bem como Os ions

majoritarios resultantes da fragmentagao por espectrometria de massas.

Como pode ser observado na Tabela 8, cinco classes de compostos foram
tentativamente identificadas na fragdo coragio do dleo essencial, quais sejam:
hidrocarbonetos terpénicos, alcool, aldeido, 6xido e cetona. Com probabilidades de
comprovagdo dos compostos que variaram entre 85 a 97%, foram identificados por CG-MS
e Indice de Kovats a-pineno, sabineno, B-mirceno, limoneno, 1-octanol, linalol, trans-
carveol, cis-carveol, citronelal, decanal, perilaldeido, 6xido de limoneno, dioxido de

limoneno e carvona.

A Tabela 9 mostra algumas das descri¢des reportadas por diferentes autores a cada
um dos compostos identificados. Pode-se perceber, que os dados obtidos através de CG-
olfatometria, revelam maior riqueza nas descrigdes dos aromas, comparativamente a outros

métodos de avaliagdo de qualidade odorifera de volateis.
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Figura 11: Cromatograma da fragéo coragfio obtido através da andlise de CG-MS.
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Tabela 8: indice de Kovats e ions majoritarios obtidos na fragmentacdo por espectrometria

de massas dos compostos volateis tentativamente identificados da fragdo coragdo do dleo

essencial de laranja.

Nome do Probabilidade | Indice de Indice de fons Majoritirio (M/Z)
Composto de Kovats Kovats Abundincia relativa (%)
comprovagido | (tedrico)* (obtidos no
do composto experimento)
(%)
a- pineno 96 1037,1039, | 1036 93 91 77 41 79 39 94 136 69 80
1040 10042 41 363022 13 13 12 12
Sabineno 94 1130,1136 |1040 93 91 92 77 79 41 39 43 67 80
10041 38 31 25 23 21 11 10 10
B-mirceno 85 1151, 1156,(1152 93 41 69 39 91 43 79 67 77 53
1162. 1171 100 93 86 47 31 29 26 25 24 20
Limoneno 89 1178, 1206,|1170 68 93 94 79 39 41 92 53 136 107
1208, 1213, 100 58 45 45 43 41 39 37 35 33
1029
1-octanol 97 1365, 1386,|1370 56 41 55 43 70 69 42 84 57 83
1393 100 94 86 75 64 60 59 37 35 33
Linalol 95 1145, 1151 | 1188 71 41 43 55 93 69 80 39 67 83
100 88 83 73 73 51 35 29 25 17
Oxido de 89 NR 1443 43 67 41 39 109 79 93 55 81 71
limoneno 100 60 50 35 31 30 27 24 24 23
Diéxido de 85 NR 1449 43 67 94 41 79 39 81 108 93 55
limoneno 100 47 39 35 29 26 26 26 24 18
Citronelal 93 1465, 1477 | 1469 41 69 55 9539 56 67 43 121 71
10072 41 31 25 24 23 20 14 12
Decanal 96 1485, 1500 | 1504 41 43 57 55 44 70 71 56 68 82
100 99 95 65 65 44 41 40 40 40
Perilaldeido 87 1768 1778 43 67 41 39 79 68 107 91 77 93
100 33 30 28 27 25 22 20 19 18
Trans-carveol 94 1790 1794 109 84 41 55 39 83 43 91 69 56
100 64 55 46 39 37 35 33 33 22
Cis-carveol 95 1820 1824 84 41 55 109 39 134 83 43 69 91
100 66 62 55 50 48 47 46 46 37
Carvona 97 1715, 1749,|1730 82 54 39 13 108 41 53 107 58 79
1750 100 52 34 28 26 23 16 15 14 13

NR= ndo reportado

* Sugisawa et al. 1989; Jennings and Shibamoto, 1980; Swigar and Silversterin, 1981.
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Tabela 9: Descrigoes do aroma encontradas na literatura para os volateis identificados neste

experimento por CG-MS.

Composto Referéncias Métodos de Descric¢iao de aroma
Bibliograficas avaliacdao sensorial pelo autor
do composto
Limoneno Shaw, 1991 NR Fraco aroma citrico
Huet, 1991 NR Doce, herperidina
Manual Aldrich, 1991- | NR Citrico, laranja, limdo,
1992 suave
Kimball, 1991 NR Oleo queimado
Bazemore, 1996 CGO- Osme Folha, casca de limao,
oleo cozido (conc.);
fresco, citrico, casca de
laranja/limdo, medicinal,
sujo, solvente fraco (dil.)
Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Erva doce/cha,
menta/horteld, casca de
laranja, cidreira
Lista de IK (Internet) NR Limdo
Mirceno Shaw, 1991 NR Citrico,
herbaceo/doce/balsdmico
pungente, amargo (conc.)
Bazemore, 1996 CGO- Osme Madeira, pinho, sujo,
casca de liméo,
empoeirado (dil.), pinho,
sujo (conc.)
Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Laranja verde
Sabineno Bauer and Garbe, 1985 |NR Terebentina
Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Mato/folha, leite de
manga, mamdo verde,
geranio
Lista de IK (Internet) NR Madeira
c-pineno Furia and Bellanca, 1971 | NR Pinho
Bazemore, 1996 CGO-Osme Pinho, madeira, mau
cheiro (conc.); casca de
pinho, gorduroso,
madeira, folha, cola, tinta
(dil. )
Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Pinho, folha verde, bom,
amargo, adstringente
Lista de IK (Internet) NR Pinho
Linalol Bauer and Garbe, 1985 |NR Odor floral fresco,
“recordativo a vale”
Manual Aldrich (1991- |NR Floral, citrico, limio,
1992) laranja, refrescante
Lista de IK (Internet) NR Limio
Miranda-Lopez et al., | CGO- Osme Floral, fruta, péssego,
1992b cereja
Bazemore, 1996 CGO- Osme Madressilva, rosa,
perfume, citrico, casca de
laranja, mato/grama,

sabdo (dil.) floral/flor de
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laranja, frutado,
mandarin, lima forte
(conc.)

Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Perfume, floral, verde,
casca de laranja, mamdo
papaya

1-octanol Bazemore, 1996 CGO-Osme Vegetais cozidos, oleo
vegetal, mofado, citrico,
laranja enlatada, casca de
lima, metalico, solvente,
maga podre (avaliado na
esséncia); floral, laranja
gordurosa, grama, fruta,
alcodlico, solvente, lima,
solugdo de limpeza,
mofado (padrio diluido)
Lista de IK (Intemnet) NR Quimico
Decanal Furia and Bellanca, 1971 | NR Odor gorduroso
desenvolvendo
caracteristica floral
quando diluido
Bauer and Garbe, 1985 |NR Odor forte que
desenvolvendo  aroma
citrico fresco, quando
diluido
Manual Aldrich, 1991-|NR Penetrante, floral, citrico
1992
Lista de IK (Internet) NR Sabdo
Huet, 1991 NR Flor de laranja, fraco
s Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Folha, bom, ardido, ruim
Bazemore, 1996 CGO-Osme Floral, medicinal, casca
de lima, praia (na
esséncia aquosa); casca
de laraja/lima, laranja
espremida, verde,
solvente, praia (diluido)
Citronelal Furia and Bellanca, 1971 [ NR Lima&o intenso
Bauer and Garbe, 1985 |NR Odor refrescante
Lista de IK (Internet) NR Gorduroso
Huet, 1991 NR Citronela, rosa
Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Eucalipto, limdo, sauna,
pinho
Perilaldeido Lista de IK (Internet) NR Gorduroso
Manual Aldrich 1991- | NR Verde, oleoso, cereja
1992
Cortelazzi, 1995 CGO- Sniffing Rango, 6leo queimado,
oleo estragado,
desagradavel
Carvona Lista de IK (Internet) NR Herbaceo
Bazemore, 1996 CGO-Osme Horteld, menta, floral
Cis-carveol Lista de IK (Internet) NR Solvente

NR= nio reportado
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Dentre os hidrocarbonetos identificados por CG-MS e indice de Kovats na fragio
coragdo do dleo essencial de laranja, o limoneno foi o maior constituinte. No 6leo essencial
ele ocorre em concentragdes que variam de 150 a 220 ppm (Carter, 1990) e 135 a 180 ppm
(Shaw, 1991; Moshonas and Shaw, 1994).

Conforme observado, o limoneno é um volatil de significancia odorifera em suco de
laranja sendo descrito como apresentando aroma fresco, citrico, doce, folha, casca de lima.
medicinal e solvente (Shaw, 1991; Huet, 1991; Moshonas and Shaw, 1994). Em
concentragdes acima de 190 ppm, o limoneno pode inferir ao suco sabor de 6leo queimado
€ amargo (Niesperos-Carriedo and Shaw, 1990b; Kimball, 1991; Bazemore, 1996).

Mirceno € o segundo terpeno mais abundante no 6leo essencial de laranja,
apresentando em concentragdes inferiores a 10 ppm, aroma levemente citrico e sabor
doce/balsamico/herbaceo. Em altas concentragdes, o mirceno pode inferir caracteristica
pungente € amarga ao suco, contribuindo negativamente para o aroma e sabor do produto
(Pino, 1982; Shaw, 1991). Avaliando esséncia aquosa de laranja através da técnica Osme,
Bazemore (1996) qualificou o aroma do mirceno como madeira, pinho, sujo, jornal,
empoeirado, metalico, casca de lima e cinfora. Cortelazzi (1995) descreveu o mirceno
como laranja verde. Pino (1982) ao avaliar compostos volteis de 6leo de laranja através de
uma equipe sensorial treinada determinou que linalol e B-mirceno, quando combinados,

contribuem positivamente para o aroma e sabor do suco.

Sabineno e a-pineno foram considerados como contribuintes positivos do
aroma e sabor do suco de laranja por Niesperos-Carriedo € Shaw (1990a) e Shaw (1991).
Alfa-pineno possui notas arométicas descritas como pinho, folha verde, amargo,
adstringente e madeira (Bazemore, 1996). Bauer e Garbe (1985) e Cortelazzi ( 1995)
também atribuiram ao sabineno notas aromaticas de mato, folha verde, leite de manga,

mamao verde, gerdnio e terebentina.
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O linalol tem sido reportado como um dos alcoois mais importantes para o0 aroma e
sabor do 6leo essencial de laranja em combinagdo com outros compostos volateis (Shaw,
1991: Moshonas and Shaw, 1994). Ele apresenta notas aromaticas florais (madressilva,
rosa, flor de laranja) e de fruta (péssego, laranja, liméo, lima, cereja). Pode apresentar ainda
notas aromaticas de sabdo e gorduroso (Huet, 1991; Miranda-Lopez et al., 1992a;
Bazemore, 1996) em fungdo de sua concentragdo no ar ou produto. Quando associado ao a-

terpineol, confere ao suco caracteristicas amargas (Swift, 1961).

Ao 1-octanol tem sido atribuido as notas aromaticas de 6leo, metalico, solvente,
quimico, citrico (casca de laranja/lima), estragado, mofado e desagradavel quando avaliado
na forma concentrada. Quando diluido, o 1-octanol foi descrito como vegetal cozido e Oleo

vegetal (Bazemore, 1996).

Os aldeidos sio considerados os compostos volateis mais importantes para 0 aroma
e sabor fresco do suco de laranja (Shaw, 1991; Moshonas and Shaw, 1994). De uma forma
geral, em solugdes diluidas como o suco, 0s aldeidos alifaticos de cadeia reta, saturada ¢
curta, como o decanal, exibem notas arométicas descritas como verde, vegetal, doce, fresco,
floral, citrico (laranja e/ou casca de laranja), gorduroso e cera (Shaw, 1987; Maarse, 1991;
Gaffney et al., 1996). Através da técnica Osme, Bazemore (1996) e uma equipe de experts
em avaliagdo de aroma identificou o decanal como sendo floral, medicinal e casca de lima.
Em altas concentragdes os mesmos podem exibir caracteristicas pungentes ¢ penetrantes,
contribuindo negativamente para o aroma e sabor do suco de laranja (Ahmed et al., 1978;
Shaw, 1987). Cortelazzi (1995) qualificou o aroma do decanal como folha e ardido.

O citronelal também tem sido considerado um composto volatil de grande
importéncia para o aroma e sabor do suco de laranja (Vora et al., 1983). Por ser um aldeido
terpénico exibe caracteristicas odoriferas descritas como gorduroso quando concentrado e
odor refrescante citrico, citronela, lim4o intenso e rosa quando diluido (Furia and Bellanca,
1971; Bauer and Garbe, 1985; Shaw, 1987; Huet, 1991). Cortelazzi (1995) qualificou o

aroma do citronelal como eucalipto, liméo, sauna € pinho.
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O perilaldeido foi reportado em éleo essencial de laranja por Shaw e Coleman
(1974) , Wilson III e Shaw (1984), Vora et al. (1983), entre outros. As notas aromaticas do
perilaldeido foram descritas como de rango, 6leo queimado, 6leo estragado e desagradavel
(Cortelazzi, 1995), verde, oleoso e cereja (Manual Aldrich, 1991-1992).

Oxido e diéxido de limoneno tem sido encontrados por muitos autores em oleo
essencial de laranja e sdo considerados como produtos de oxidag¢@o do limoneno (Wolford
et al.,, 1965; Wolford and Attaway, 1967; Shaw and Coleman, 1974).

Carvona e carveol (cis e trans) sdo compostos comumente encontrados em Gleo
essencial de laranja, principalmente naqueles armazenados por tempo prolongado. uma vez
que sdo considerados como produtos de degradagdo (Buckholtz and Daun, 1978; Shaw,
1979; Moshonas and Shaw, 1990; Pino et al., 1992) . Bazemore (1996) citou que a carvona

possui notas aromaticas de horteld, menta e floral.

Assim, todos os compostos odoriferos identificados por CG-MS e indice de Kovats
na fracdo coragdo, representam volateis anteriormente reportados por outros autores como
importantes para o aroma e sabor do suco de laranja. Uma vez que estudos anteriores
revelaram ser a fragdo corac¢do aquela que apresenta impacto positivo na aceitagdo por
consumidores do suco de laranja concentrado, dentre os compostos volateis que compdem
essa fragdo encontram-se 0s compostos mais importantes para a boa aceitacido do suco de
laranja entre consumidores brasileiros. Estudos futuros, que permitam a correlagdo dos
dados de espectrometria de massas aos dados CG-olfatométricos permitirdo a identificacio

exata desses compostos.
CONCLUSOES

O perfil sensorial de suco de laranja aromatizado com diferentes niveis da fragao
coragdo do Oleo essencial, mostrou que a fragio coragdo é capaz de mascarar o aroma e
sabor de cozido e doce do suco “pumpout”, a0 mesmo tempo que confere notas aromaticas
de laranja fresca e artificial e, de sabores laranja natural, amargo e artificial. Segundo a
equipe treinada que participou do presente estudo, essa mesma fragdo, pode conferir
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também ao suco fortes notas aromaticas de casca de laranja quando utilizada na

concentragdo de 2,4 mL de fragdo/Kg de suco concentrado.

O aromagrama gerado a partir da avaliagdo sensorial da fragdo coracdo através da
técnica Osme (CGO) comprovou ser um meio facil de se acessar a importancia odorifera de

volateis presentes na amostra.

Através da técnica Osme, foram reportadas 42 diferentes regiées do cromatograma,
identificando compostos de significAncia odorifera para a fragdo coragdo.
Consensualmente os descritores de aroma mais comuns reportados pela equipe para
descrever as regides odoriferas do efluente cromatografico foram: laranja, liméo, erva-doce,
cidreira, menta/horteld. No entanto, termos menos comuns a suco de laranja como {floral,
quimico/naftalina, gorduroso/graxa, plastico/borracha e desinfetante/eucalipto também
foram reportados. Os provadores envolvidos nessa analise mostraram-se bastante
reprodutiveis e consensuais em suas andlises olfativas com relagdo ao tempo de retengéo

dos volateis odoriferos.

Os resultados desse estudo indicaram que a regido da fragdo coragéo mais rica em
compostos volateis de maior significdncia para o aroma e sabor do suco se encontra apos a
saida do limoneno. Isso nos sugere que uma outra fragdo destilada do 6leo essencial pode
ser obtida otimizando-se o processo de destilagdo fracionada de forma a se coletar
compostos de pesos moleculares superiores que o limoneno. Essa nova fragdo, além de
apresentar maior poténcia odorifera para a aromatizacgo do suco de laranja, deve também

inferir ao suco um aumento da sua qualidade sensorial.

Compostos volateis de significancia odorifera na fragiio coragdo foram: a-pineno,
sabineno, P-mirceno, limoneno, linalol, 1-octanol, decanal, citronelal, perilaldeido,
carvona, trans-carveol, cis-carveol, 6xido de limoneno e dioxido de limoneno. Dentre esses
compostos, o limoneno, composto presente em maior concentragdo do Oleo essencial,

mostrou-se com moderada importancia odorifera para a frag@o coragao.
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CONCLUSOES GERAIS

Vinte e sete diferentes formulagdes de suco de laranja aromatizadas com as fragoes
destiladas de oleo essencial, quais sejam cabega, coragdo e cauda, foram avaliadas por
consumidores do produto. Os resultados obtidos através da Andlise de Superficie de
Resposta (RSM) e Mapa de Preferéncia Interno (MDPREF), mostraram que a fragdo cauda
ndo influiu significativamente (p<0,10) sobre a aceitagdo do suco de laranja, enquanto a
fracido cabeca, nas concentragdes utilizadas nesse estudo, promoveu um efeito
significativamente negativo (p<0,10) sobre a aceitagdo do suco. Os resultados ainda
mostraram que a adi¢do da fragdo coragdo em niveis que variaram entre 0,9 e 1,9 mL de
fracdo/Kg de suco concentrado contribuiu positivamente (p<0,10) para a aceitagdo do
produto, elevando os valores de aceitagdo proximo a 6, correspondendo ao termo “gostei

ligeiramente” na escala.

Através da técnica MDPREF, pode-se visualizar claramente que 62% dos
consumidores envolvidos nesse experimento, preferiram amostras com menores niveis da
fragdo cabeca. O efeito positivo da fragdo coragdo foi verificado através da RSM, mas ndo
pode ser visualizado através da técnica MDPREF, uma vez que amostras com altos niveis

dessa frago estdo distribuidos igualmente entre todos os provadores.

Os resultados obtidos nos sugerem que, longe de serem excludentes, as técnicas
RSM e MDPREF séo complementares, devendo ser aplicadas conjuntamente sobre dados
de aceitagio pois cada uma das técnicas mencionadas geram analises diferentes e

complementares.

O impacto das fragdes destiladas do 6leo essencial sobre o perfil sensorial do suco
de laranja também foi investigado. Os resultados obtidos através de metodologia
fundamentada em principios da Anlise Descritiva Quantitativa (ADQ®) e da Analise de
Componentes Principais (ACP), mostraram que a aromatizagdo do suco de laranja
concentrado com fragdes destiladas do o6leo essencial (cabega, coragdo e cauda), em

diferentes niveis de adi¢do, confere ao suco diferentes perfis de aroma e sabor.
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A fragdo cabega, nas concentragdes de 0,4 e 0,6 mL de fragio’kg de suco
concentrado, ndo se mostrou eficiente para mascarar o aroma e sabor de laranja passada e
cozido do suco. A fragdo coragdo demonstrou ser importante para a restitui¢do do aroma de
laranja fresca ao suco. No entanto, essa mesma fracdo em niveis mais elevados, conferiu ao
suco sabor e aroma de casca de laranja e amargo. A fragdo cauda, mostrou uma tendéncia
de aumentar o aroma de laranja fresca e sabor de laranja natural, apesar da sua poténcia de

aromatizacdo ter sido inferior a fragdo coragéo.

Ao avaliar a fragdo coragdo através da técnica Osme (CGO), uma equipe sensorial
treinada, reportou 42 regides diferentes do cromatograma identificando compostos de
significAncia odorifera. Consensualmente os descritores de aroma mais comuns reportados
pela equipe para descrever as regioes odoriferas do efluente cromatografico foram: laranja,
lim3o, erva-doce, cidreira, menta/horteld. No entanto, termos menos comuns a suco de
laranja como floral, quimico/naftalina, gorduroso/graxa, plastico/borracha e
desinfetante/eucalipto também foram reportados. Os provadores envolvidos nessa andlise
mostraram-se bastante reprodutiveis e consensuais em suas analises olfativas com relagio

ao tempo de retengdo dos volateis odoriferos.

Os resultados desse estudo indicaram que a regido da fragio coragio mais rica em
compostos volateis de maior importancia para o aroma e sabor do suco se encontra apos a
saida do limoneno. Compostos volateis de significancia odorifera identificados através de
CG-MS e indice de kovats foram: a-pineno, sabineno, B-mirceno, limoneno, linalol, 1-
octanol, decanal, citronelal, perilaldeido, carvona, trans-carveol, cis-carveol, 6xido de
limoneno e diéxido de limoneno. Dentre esses compostos, o limoneno, composto presente
em maior concentragio no 6leo essencial, mostrou-se com moderada importancia odorifera

para a fragdo coragao.

As conclusdes acima indicam que a fragdo coragdo do 6leo essencial constitui num
importante flavorizante para o suco de laranja, uma vez que restaura atributos de aroma e
sabor caracteristicos da fruta fresca ao produto concentrado. Além disso, os resultados
ainda sugerem que uma nova fragdo do oleo essencial, pode ser obtida otimizando-se o

processo de destilagdo fracionada, de forma a se coletar compostos com pesos moleculares
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superiores ao do limoneno. Essa nova fragéo, além de apresentar maior poténcia odorifera
para a aromatizagdo do suco, deve também inferir a0 suco um aumento de sua qualidade

sensorial.

Tendo em vista a falta de um numero significativo de estudos envolvendo
consumidores de suco de laranja e verificando a validade da técnica Osme (CGO) aliada a
técnicas descritivas para estimar a importancia odorifera e o perfil sensorial de compostos
volateis presentes na fragdo coragdo do Oleo essencial, acreditamos ser recomendaveis
pesquisas adicionais envolvendo outras fragoes aromaticas de laranja, como esséncia
aquosa e esséncia oleosa. A determinagdo da poténcia odorifera de cada uma das fragdes,
associadas a do 6leo essencial, constituird numa importante ferramenta para a inddstria
citrica brasileira, no que diz respeito & melhoria da qualidade do suco de laranja

concentrado congelado.
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