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RESUMO

A erva-mate (llex paraguariensis) € encontrada principalmente na regiao centro-sul
brasileira e faz parte da cultura de paises como Argentina e Paraguai. Seu consumo
iniciou-se com 0s povos nativos dessas areas e foi passado de geracdo em
geracdo, permanecendo até os dias atuais. Destaca-se por seus elevados niveis
de compostos fendlicos e atividade antioxidante, que propiciam beneficios a saude.
Muito estudos a associam a prevencéo de céancer e de outras doencas cronicas
nao-transmissiveis. Ultimamente buscam-se maneiras de utiliza-la além da forma
convencional, como bebida. Uma das alternativas encontradas para adiciona-la em
produtos processados, sem muitos prejuizos relacionados ao seu potencial
bioativo, € com o emprego de microencapsulacdo, técnica que consiste no
aprisionamento de substancias em microestruturas, preservando suas
caracteristicas por mais tempo. Entre as técnicas utilizadas esta a gelificacao
idnica, que tem a finalidade de proteger a substancia pretendida, sem a exigéncia
de temperaturas elevadas. Sendo compativel para preservacdo de compostos
sensiveis, que se degradam facilmente. Este trabalho teve o objetivo de empregar
o método de gelificacdo idnica para obter microparticulas contendo o extrato de
erva-mate, avaliar a estabilidade e aplicagcdo em barras de frutas. Foram realizadas
andlises de caracterizacdo e estabilidade do extrato a 5, 15 e 25°C por nove
periodos. Desse extrato preparou-se emulsdes simples (A/O), com diferentes
teores de emulsificante. ApOs testes escolheu-se a melhor opg¢do para dar
prosseguimento ao projeto. A emulséo simples foi caracterizada e transformada em
emulsdo dupla (A/O/A), sendo usada para elaboracdo das microparticulas e
também caracterizada. Visando sua aplicacdo, promoveu-se a secagem das
microparticulas, realizada em leito fluidizado. As microparticulas secas foram
caracterizadas e estudou-se sua estabilidade a 25 e 35°C, por seis periodos, em
umidade controlada (55%). As microparticulas foram aplicadas em barras de frutas
e cerais, das quais realizou-se analises de caracterizacéo e avaliacdo sensorial. Os
resultados obtidos mostraram que o extrato possui elevado teor de compostos
fendlicos totais, principalmente acido clorogénico (5-CQA), e de atividade

antioxidante. Os estudos de estabilidade mostraram que as microparticulas secas

vii



permaneceram mais estaveis ao armazenamento que o extrato, o qual apresentou
maior mudanca na cor e degradacao dos compostos fendlicos. As barras com
extrato e particulas secas tiveram aceitacdo acima de 80%. A menos aceita foi a
adicionada de particulas umidas, com rejeicdo para textura e crocancia. A barra
com microparticulas secas, além de preservar os compostos de interesse ainda
apresentou boas avaliacbes, sendo considerada aceita por grande parte dos

provadores.

Palavras-chave: Erva-mate; compostos fendlicos; microencapsulacao; gelificacao

iOnica; aplicacdo em alimentos
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ABSTRACT

Yerba mate (llex paraguariensis) is found mainly in the south-central region of Brazil
and is part of the culture of countries such as Argentina and Paraguay. Its
consumption began with the native peoples of these areas and was passed from
generation to generation, remaining until the present day. It stands out for its high
levels of phenolic compounds and antioxidant activity, which provide health benefits.
Many studies associate it with the prevention of cancer and other chronic non-
communicable diseases. Lately, ways are being sought to use it beyond the
conventional way, as a beverage. One of the alternatives found to add it to
processed products, without much damage related to its bioactive potential, is with
the use of microencapsulation, a technique that consists of trapping substances in
microstructures, preserving their characteristics for a longer time. Among the
techniques used is ionic gelation, which has the purpose of protecting the intended
substance, without the requirement of high temperatures. Being compatible for the
preservation of sensitive compounds, which are easily degraded. This work aimed
to use the ionic gelation method to obtain microparticles containing the yerba mate
extract, evaluate the stability and application in fruit bars. Characterization and
stability analyzes of the extract were performed at 5, 15 and 25°C for nine periods.
Simple emulsions (W/O) were prepared from this extract, with different emulsifier
contents. After testing, the best option was chosen to proceed with the project. The
single emulsion was characterized and transformed into a double emulsion
(W/O/W), being used for the elaboration of the microparticles and also
characterized. Aiming at its application, the drying of the microparticles was
promoted, carried out in a fluidized bed. The dry microparticles were characterized
and their stability was studied at 25 and 35°C, for six periods, in controlled humidity
(55%). The results obtained showed that the extract has a high content of total
phenolic compounds, mainly chlorogenic acid (5-CQA), and antioxidant activity. The
stability studies showed that the dry microparticles remained more stable to storage
than the extract, which showed a greater change in color and degradation of
phenolic compounds. The bars with extract and dry particles had acceptance above

80%. The least accepted was the one that contained wet particles, with greater



rejection for texture and crispness. The bar with dry microparticles, in addition to
preserving the compounds of interest, also presented good evaluations, being

considered accepted by most tasters.

Key words: Yerba mate; phenolic compounds; microencapsulation; ionic gelation;

food application
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1 INTRODUCAO

O Brasil é considerado um dos principais produtores de erva-mate (llex
paraguariensis) do mundo; seu cultivo esta associado, em grande parte, a
pequenos produtores, para 0s quais ela possui grande relevancia socioecondmica
(STURION et al., 2004). Na Regido Sul, aléem de ser imprescindivel na economia
de diversas cidades, ainda € o produto (ndo madeireiro) mais importante do
agronegacio florestal. No passado, era conhecida como “ouro verde” e hoje passa
por um periodo de retomada, com atualizagdo de tecnologias e busca de novos
mercados (EMBRAPA FLORESTAS, 2019). De modo geral, no pais, sua producao
resulta predominantemente de arvores nativas (DANIEL, 2009).

Ao longo dos anos, a erva-mate vem renovando e aumentando o nimero de
entusiastas de seus produtos, ndo s6 o0s jovens, que perpetuam a cultura do
consumo, mas também novos adeptos de lugares mais distantes, como Oriente
Médio, Estados Unidos e alguns paises da Europa (DANIEL, 2009). Esse interesse
se deve, sobretudo, pelas propriedades nela encontradas, as quais estao ligadas a
presenca de determinados compostos, como compostos fendlicos, cafeina e
teobromina. Estes compostos seriam de interesse para aplicacdo no
desenvolvimento de produtos, alimenticios ou ndo, que proporcionariam algum tipo
de beneficio ao consumidor (EMBRAPA FLORESTAS, 2019).

Com a procura por alimentos mais saudaveis a ciéncia e tecnologia estuda
formas de inserir novos produtos a dieta dos consumidores, algo que mantenha a
praticidade sem causar prejuizos a saude, com reduzidos teores de sal, gordura ou
acucar. Com 0s recursos que a ciéncia e tecnologia de alimentos possui e com 0s
avancos frequentes observados é possivel que as pessoas tenham acesso a
alimentos processados mais saudaveis, com adi¢cdo de ingredientes benéficos.
Estudo recentes apontam como tendéncia em alimentos e bebidas o uso de
sistemas de entrega coloidais, como suspensdes, emulsées e microgéis; que sao
empregados na encapsulacdo, protecdo, fornecimento e viabilizacdo de
nutracéuticos. O encapsulamento pode ser usado com o proposito de proteger e
liberar o composto de interesse apenas no local adequado, onde suas propriedades
garantirdo os efeitos desejados (MCCLEMENTS, 2020).



2 OBJETIVOS
OBJETIVO PRINCIPAL

Empregar o método de gelificacdo ibnica para obter microparticulas
contendo o extrato de erva-mate, avaliar a estabilidade dos compostos bioativos e

aplicacao em barras de frutas e cereais.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar e avaliar a estabilidade dos compostos bioativos e atividade
antioxidante do extrato hidroalcoodlico de erva mate;

e Realizar a microencapsulacdo do extrato de erva-mate pelo método de
gelificacéo idnica;

e Realizar a secagem das microparticulas em leito fluidizado;

e Avaliar a estabilidade dos compostos bioativos e atividade antioxidante das
microparticulas secas;

e Avaliar a aplicacdo das microparticulas em barras de frutas e cereais;

e Caracterizar e realizar analise sensorial das barras de frutas e cereais.

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Erva-mate (llex paraguariensis)

A erva-mate (llex paraguariensis) encontra-se inserida na familia
Aquifoliaceae, a qual compreende em torno de 600 espécies. Geograficamente
abrange a regido centro-sul brasileira, com predominancia em Mato Grosso do Sul,
Parana, Santa Catarina e Rio Grande do Sul (PENTEADO, 2019). E encontrada
também em determinadas regides da Argentina e Paraguai (MARQUES et al.,
2013).

Sua colheita ocorre de acordo com o grau de maturacao das folhas. Pode
ser feita durante o ano todo, desde que tomados os devidos cuidados para
preservacao de parte das folhas, que dardo origem aos novos brotos (MARQUES
et al., 2013).



O consumo da erva-mate (llex paraguariensis) ocorre tradicionalmente nas
formas de chimarréo, tereré e cha mate. A busca por novos mercados e usos para
a erva revelou seu enorme potencial como ingrediente. Devido sua natureza
versatil, atualmente seu extrato tem sido utilizado em inddstrias alimenticias e
farmacéuticas (DANIEL, 2009), estando presente em alimentos e suplementos
(HECK & MEJIA, 2007). Ao ser adicionado a alimentos, o extrato pode promover
melhorias na qualidade em diferentes aspectos, como sensorial e aumento de sua
vida util. (VALERGA et al. 2012).

Entre os compostos que se destacam na erva-mate estdo as xantinas e as
saponinas, as primeiras estdo associadas a propriedades estimulantes, das quais
fazem parte a cafeina e a teobromina. Todavia, os compostos fendlicos sao os que
mais chamam a atencédo; a eles atribui-se a elevada capacidade antioxidante
encontrada na erva-mate (HECK & MEJIA, 2007). Outra propriedade atribuida a
erva € o potencial antimicrobiano, podendo ser aplicada em alguns produtos como
conservante (TONET et al., 2019).

Estudos sugerem que a llex paraguariensis atua como antimutagénica e
antioxidante, inclusive podendo interferir positivamente no metabolismo lipidico e
em doencas crbnicas (BRACESCO et al., 2011)

Em estudos in vitro, realizados por Mejia et al. (2010), conseguiram observar
notavel acdo antirradical da erva-mate, os produtos utilizados foram caracterizados
como ricos em compostos fenolicos. As amostras, provenientes de diferentes
regides da Argentina e Paraguai, foram capazes de inibir o crescimento de células
responsaveis pelo cancer de célon, reforcando as evidéncias sobre as propriedades
benéficas da erva mate.

Em camundongos que tiveram indugcédo de obesidade com dieta rica em
gordura, o consumo do cha de erva-mate acarretou efeitos antiinflamatérios. Além
da melhora nos niveis de glicose, observou-se que a sinalizacdo da insulina
hepatica foi recuperada (ARCARI et al., 2011).

Matsumoto (2008), corroborando com os estudos que demonstram o0s
beneficios da erva-mate, comprovou com ensaios in vivo, que ela ocasiona
diminuicdo da oxidagéo e formacgéo de lipoperoxidos no plasma sanguineo e LDL.
O estudo foi conduzido com 20 participantes, que ingeriram 300 mL de cha mate

por uma semana. Os ensaios realizados no plasma e fracdo LDL das voluntarias



mostraram que a ingestdo de uma dose de cha mate ao dia, por apenas uma
semana, ja causa impactos positivos ao organismo. Os exames apontaram
aumento no nivel de antioxidantes plasméticos e da expressdo de genes
responsaveis por produzirem enzimas antioxidantes. Péde-se concluir que o cha
mate pode atuar prevenindo doencas como o cancer e a aterosclerose.

Castaldelli et al. (2011) também realizaram teste in vivo, com ratos Wistar,
que foram submetidos a uma rotina que incluia consumo de infusdo de erva-mate
duas vezes ao dia. Baseado na comparacéo do comportamento do grupo controle
de ratos, a erva-mate foi capaz de elevar o nivel de alerta nos animais, algo
esperado devido as propriedades estimulantes ja conhecidas da folha. As autoras,
inclusive, chegaram a resultados interessantes relacionados a melhora na saude,
pois houve diminui¢cdo nos niveis de triglicérides e colesterol dos animais.

Em vista de todos os beneficios que a erva-mate pode proporcionar é
importante que se ampliem néo so os estudos que avaliem suas propriedades, mas
também seu consumo como alimento funcional (CARDOZO JUNIOR & MORAND,
2016).

3.2 Microencapsulacao

O uso de compostos bioativos incorporados a alimentos pode trazer diversos
beneficios a saude do consumidor, porém a industria alimenticia vive uma
constante busca por formas que viabilizem a conservacdo dessas substancias
durante toda a vida de prateleira do produto. Por se tratar de compostos altamente
sensiveis, e que se degradam facilmente em condicbes ambiente, torna-se
necessaria a aplicacdo de processos ainda pouco difundidos, ou de novas
tecnologias que garantam a eficacia do composto. Uma das formas encontradas
para resolver essas questdes € 0 uso da microencapsulacdo, que permitird que o
composto tenha seu potencial mais preservado (AUGUSTIN & SANGUANSRI,
2008).

A microencapsulacdo € uma técnica que permite o aprisionamento de
substancias, que sao envolvidas por um material encapsulante. Podem ser
produzidas em tamanhos variando de 1 a 1000 micrométros. Entre as vantagens
proporcionadas pelo seu uso esta a protecao dos ingredientes, tanto de aspectos

ambientais, como de reacdes entre 0s proprios componentes do alimento. A técnica



pode também encobrir aromas e sabores indesejaveis, além de permitir que 0s
ativos encapsulados sejam liberados de acordo com tempo e velocidades preé-
estabelecidas (FELLOWS, 2019). Destaca-se por sua eficacia e adaptabilidade em
diferentes areas (REBELLO, 2009) e por esse motivo vem sendo empregada em
diversos tipos de produtos, considerados superiores por conseguirem garantir a
preservacao de seus ingredientes ativos (SILVA, 2014).

Todavia, antes que se decida por microencapsular um ingrediente bioativo e
aplica-lo é imprescindivel o estudo de sua interagdo com os demais componentes
da formulacao do alimento, bem como sua solubilidade na matriz alimentar. Essas
medidas sdo importantes para assegurar que nao ocorram alteracdes nas
caracteristicas organolépticas do produto, causadas por possiveis interferéncias do
composto bioativo adicionado. Estes podem passar por alguns processos para que
sejam mantidas suas propriedades, sendo geralmente transformados em
concentrados, extratos ou poOs, e assim serem adquiridos pelas industrias
(AUGUSTIN & SANGUANSRI, 2008).

Quanto aos métodos de microencapsulacdo eles podem ser fisicos,
guimicos ou fisico-quimicos. Alguns exemplos sao a liofilizacéo, secagem por spray
dryer ou spray chilling, classificados como métodos fisicos. Polimerizacéo
interfacial e emulsédo, métodos quimicos. E no caso dos fisico-quimicos os mais
conhecidos sao a coacervacgao e a gelificacdo ibnica. O uso de diversos métodos
se aplica a mdltiplas indastrias, como farmacéutica, quimica, cosmética e
alimenticia (REBELLO, 2009). Entretanto, na industria alimenticia sdo encontradas
inUmeras restricdes, visto que ndo se pode usar qualquer material para encapsular
algo que sera ingerido, somente ingredientes permitidos. Quando se tem um ativo
hidrofébico pode-se utilizar como material os polissacarideos (agucar, amido,
dextrina, celulose, pectina, goma arabica, alginato), proteinas vegetais (do trigo,
soja ou milho) ou animais (caseina, gelatina) e polimeros (quitosana, derivados da
celulose). Para ativos hidrofilicos usa-se geralmente lipideos (acidos graxos,
glicerideos, fosfolipidios), ceras (de abelha e carnauba) e polimeros (etilcelulose e
goma-laca). Sendo essas sugestdes (SOBEL et al., 2014).

A finalidade e aplicacdo conduzira o tipo de tecnologia e materiais, de ndcleo
e parede, a serem utilizados na producéo das particulas (FANG & BHANDARI,
2010). E alguns fatores serdo determinantes para alcangar o éxito na difuséo e



liberacdo das substancias encapsuladas. Entre eles esta a forma como elas se
apresentam, pois nem sempre as particulas serdo esferas regulares, sdo muitas
vezes irregulares ou mesmo filmes. E a textura, que pode ser compacta ou porosa
(MADENE et al., 2006).

Muitas pesquisas envolvendo a microencapsulacdo de polifendis vem
mostrando o quéo benéfico a técnica pode ser para preservacdo dos compostos
menos estaveis quando livres. Nesses estudos é notéria a melhoria nos resultados
de biodisponibilidade e estabilidade dos compostos fenélicos (FANG & BHANDARI,
2010).

3.3 Emulséao

Quando é preciso misturar substancias imisciveis, a solugdo encontrada é a
preparacdo de uma emulsdo, onde haverd uma fase dispersa integrada a uma fase
continua. Elas podem ser classificadas em 6leo em agua (O/A), em que a fase
dispersa é um lipidio e a fase continua a agua; ou em agua em 6leo (A/O), com a
fase dispersa a agua e a continua o lipidio. As emulsdes sdo de grande relevancia
para a industria alimenticia, sendo utilizadas na producéo de inUmeros produtos,
como margarinas, sorvetes e maioneses. Mas também podem ser encontradas
naturalmente em alguns alimentos, caso do leite e da gema de ovo (BOOM, 2008).

Outra categoria existente seria das emulsées mdultiplas. Elas podem ser
A/O/A (Adgua em Oleo em agua) ou O/A/O (6leo em agua em Oleo). Sua utilizacdo
esta relacionada a encapsulacdo, de alimentos ou medicamentos (BOOM, 2008).
Apresenta vantagens quando usada para microencapsulacdo de compostos
bioativos, estendendo sua protecdo e permitindo sua liberacdo controlada
(PEREIRA & GARCIA-ROJAS, 2015). Em relagéo a liberagdo controlada lista-se
duas condicdes para que seja bem-sucedida: a emulsdo deve se manter estavel
durante a aplicacdo, além de consistente, para que a liberagcdo ocorra da maneira
esperada (ZUIDAM & SHIMONI, 2010).

Uma das formas encontradas para manter a estabilidade desejada € o
emprego de surfactantes na formulagéo, essas moléculas possuem afinidade tanto
com substancias hidrofobicas quanto com hidrofilicas. Por terem afinidade com as

duas fases permanecerao adsorvidos na interface (BOOM, 2008).



3.4 Gelificacao ibnica

As industrias de alimentos possuem diferentes técnicas de
microencapsulacédo. As que utilizam biopolimeros para formacéo de gel incluem a
gelificacdo térmica e gelificacdo idnica, onde ocorre dispersado de gotas de uma
emulsdo para formacéo de particulas. A gelificacéo térmica tem por caracteristica
0 uso de temperaturas mais elevadas e posterior resfriamento (THIES, 2012). Ja a
gelificacdo ibnica € um método de troca iGnica com a finalidade de solidificar a
substéancia pretendida, ndo empregando aquecimento. Portanto, se 0 composto a
ser microencapsulado for, de alguma forma, sensivel e se degradar facilmente pelo
calor, o método mais indicado é a gelificacdo ibnica (OXLEY, 2012). Entre os
materiais normalmente utilizados esta o alginato de sédio que, com a adicdo de
ions de calcio, ir4 se converter em alginato de célcio, composto insoluvel em agua.
Outra possibilidade é a utilizacdo de pectina de baixo teor de metoxilacdo, sendo
esta mais adequada quando se trata de aplicacdo em produtos veganos (MOURA
et al., 2018b).

O uso da gelificacao idnica, que € antecedida por uma emulsdo, pode ser
vantajoso quando deseja-se trabalhar com compostos bioativos. A emulsificacao
conseguira deter a oxidacdo dos ativos por mais tempo, promover melhorias nas
caracteristicas organolépticas do alimento, mascarando determinados sabores,
além de proteger o composto durante o consumo, para que ele seja liberado apenas
nos locais programados e ndo se degrade durante o processo de digestédo
(HOLKEM et al., 2015).

4 MATERIAL E METODOS

O extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex paraguariensis), fornecido pela
empresa Heide Extratos Vegetais, com sede em Pinhais/PR, permaneceu
armazenado no Laboratério da Planta Il do Fruthotec/ITAL, a temperatura de 5 a
8°C, até o inicio das analises, realizadas dentro do prazo de validade do extrato.
De acordo com o certificado de analise, enviado pela prépria empresa, o extrato é
elaborado a partir das folhas da llex paraguariensis e um veiculo alcodlico (alcool

etilico), estabilizado e conservado. Resultando em um extrato com 64°GL.



4.1 Extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex paraguariensis)

Foram realizadas analises de caracterizacao (4.1.1) e estabilidade (4.1.2).
Para o estudo de estabilidade o extrato foi divido em 3 partes iguais e foram
colocados em frascos plasticos devidamente fechados. Cada parte foi armazenada
a uma temperatura diferente: 5°C, 15°C e 25°C. As analises de caracterizacao
foram realizadas no primeiro dia do experimento (To).

A estabilidade foi avaliada a cada 7 dias (aproximadamente), durante 56
dias, nas 3 temperaturas definidas. O armazenamento variou de To a Ts resultando
em 9 periodos. Cada amostra foi analisada em quadruplicata, exceto na analise de

cor instrumental, na qual eram feitas 9 leituras por amostra.

4.1.1 Caracterizacao do extrato de erva-mate (llex paraguariensis)

4111 pH
Empregou-se metodologia IAL (2005) com uso de potencidmetro (Digimed,
modelo DM 20, Brasil).

4.1.1.2 Teor de solidos soluveis
Medido em °Brix, com o auxilio de refratbmetro de bancada (Abbe
Refractometer, modelo 10450, EUA), utilizando metodologia IAL (2005).

4.1.1.3 Umidade

Realizada segundo metodologia adaptada de AOAC (2005) e IAL (2008),
pelo principio de secagem em estufa a vacuo e retirada da agua presente no
alimento por evaporagdo. A temperatura de secagem foi de aproximadamente
70°C. A amostra tem sua massa registrada antes de entrar na estufa e apés

secagem e estabilizacdo em dessecador.

4.1.1.4 Acidez total titulavel

Pesou 10 g de extrato de erva-mate e adicionou-se 90 mL de agua destilada.
A amostra foi titulada com hidroxido de sodio 0,1 N até pH 8,10. A metodologia
usada foi adaptada de AOAC (2005) e IAL (2008).



4.1.1.5 Avaliacéo colorimétrica

Foi utilizado colorimetro portatii CR-400 (Konica Minolta Sensing Inc.,
Osaka, Japao) para avaliagdo pelo sistema CielLab, parametros L*, a* e b*
(KONICA MINOLTA, 2007). Entretanto, para uma analise mais completa da cor
optou-se por calcular os valores de chroma, hue (angulo de tonalidade), e AE

(variacéo total da cor), conforme as equacdes 1 a 3:

C* = (a** 4 b*H)1/2 1)
h = arctan ( Z—) (2)
AE = J(AL)2 + (Aa)? + (4b)2 3)

A medicao da cor foi realizada no extrato diluido (1:5) em alcool 70%. Por
ser considerada semitransparente, a leitura da amostra ocorreu em tubos de ensaio
com uma porgao coberta com papel branco e opaco, de modo que quando o feixe
de luz incidisse encontrasse um fundo branco. Isso foi feito conforme instrugbes
encontradas em Konica Minolta (2007), pois o resultado poderia ser comprometido
pela cor do suporte de tubos usado durante a medicao.

Também foi feito um teste de alteracdo da cor do extrato com variacdo do
pH, na faixa de 2 a 8.

Para alteracdo do pH foram utilizadas solu¢des padronizadas de NaOH 1M
e HCl 1M. Para a determinacdo dos valores de pH utilizou-se potencibmetro
Digimed (modelo DM 20, Brasil). Primeiramente mediu-se o pH inicial do extrato,
em seguida, com o auxilio de uma bureta adicionou-se a solugdo de HCI 1M até
que o extrato chegasse ao pH igual a 2, do qual foi separado uma aliquota. Em
seguida iniciou-se a adi¢cdo de NaOH 1M até que fosse atingido os pHs 3, 4, 5, 6,
7 e 8, sempre separando uma aliquota de cada um. Ao final as amostras foram

fotografadas e analisou-se a mudanca na coloracéo de acordo com o valor de pH.

4.1.1.6 Compostos fendlicos totais
Os compostos fendlicos do extrato foram determinados por método

espectrofotométrico de Folin Ciocalteau, de acordo com Erkan-Kog et al. (2015).



As analises foram realizadas com um extrato diluido em &lcool 70%. A
metodologia exigiu a construcdo de uma curva-padréo de acido galico com cinco
pontos (40, 80, 120, 160 e 200 yg/mL). Também foi preparado um branco, o qual
continha todos os reagentes utilizados menos a amostra, que foi substituida por
agua destilada. A leitura das amostras e curva-padrdo foi feita em
espectrofotometro de UV/Visivel (Agilent Technologies, Cary 60 MY13110012,
Estados Unidos da América) no comprimento de onda de 750 nm. Os resultados

foram expressos em mg GAE/100 g.

4.1.1.7 Atividade antioxidante pelo método de DPPH

A analise de DPPH foi realizada de acordo com Jiménez-Zamora et al.
(2016). O DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl) € uma molécula de radical livre, que
em solucdo apresenta cor violeta escuro. Ao ser associada a outro composto, que
contenha um atomo de hidrogénio que pode ser doado, ela é reduzida e sua cor
passa de violeta para amarelo claro (KEDARE & SINGH, 2011).

Para realizacdo desse ensaio utilizou-se o extrato de erva-mate diluido em
alcool 70%. Foi feita uma curva-padrdo de Trolox com seis pontos (50, 100, 200,
400, 600 e 800 uM). Tanto as amostras quanto a curva-padrdo foram lidas no
comprimento de onda de 515 nm em espectrofotdmetro de UV/Visivel (Agilent
Technologies, Cary 60 MY13110012, Estados Unidos da América). Os resultados

foram apresentados em pmol TE/g (Trolox Equivalente).

4.1.1.8 Atividade antioxidante pelo método de ABTS

Determinada conforme Jiménez-Zamora et al. (2016). Foi usada solucdo
contendo o reagente 2,2- azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-acido sulfénico) (ABTS) e
solucéo de persulfato de potassio 2,6 mM misturadas em partes iguais e incubadas
no escuro por 16 horas. Foi construida uma curva-padrao de Trolox com cinco
pontos (100, 500, 1000, 1500 e 2000 yM). As amostras, extrato de erva-mate
diluido em alcool 70%, e a curva-padrao foram lidas, apés 6 minutos de incubacéao
ao abrigo de luz, no comprimento de onda de 734 nm. Para leitura das absorbancias
foi usado espectrofotbmetro de UV/Visivel (Agilent Technologies, Cary 60
MY13110012, Estados Unidos da América). Os resultados foram expressos em

pmol TE/g (Trolox Equivalente).
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4.1.1.9 Identificacdo e quantificacdo dos componentes individuais

A identificacdo e quantificacdo do acido clorogénico, teobromina e cafeina,
presentes no extrato concentrado, foi realizada por cromatégrafo liquido de alta
eficiéncia (Shimadzu CBM20A) com detector UV-DAD (SPD-M20A), bomba
quaternaria LC-20AT e coluna Zorbax Eclipse plus C18, com dimensdes de 4,6x250
mm e particulas de 5 um. A metodologia foi baseada em Tfouni et al. (2012).
Destaca-se que no caso do acido clorogénico (CGA) identificou-se apenas o 5-
CQA, sem os isbmeros.

Para identificacdo dos alcaloides cafeina e teobromina foram utilizados
padrées Sigma-Aldrich (Saint Louis, MO, USA) C0750 Caffeine — powder,
ReagentPlus® e T4500 Theobromine 298.0%, respectivamente. O preparo da
amostra foi feito homogeneizando 5 mL do extrato de erva-mate, 1,0 g de 6xido de
magneésio e 50 mL de agua Mili-Q. Essa solucdo permaneceu em ebulicdo por 15
minutos e esperou-se que fosse resfriada para filtrar em papel de filtro e completou-
se 0 volume de 100 mL com agua Mili-Q. Utilizou-se seringa com membrana
filtrante (0,45 um e 15 mm de diametro) para transferéncia das amostras para 0s
vials, de 1,5 mL. A fase movel foi constituida de solu¢cdo metanol:agua (30:70).

Ja a identificacdo do &cido clorogénico foi por meio de padrao Sigma-Aldrich
(Saint Louis, MO, USA) C3878 Chlorogenic acid 295% (titration). Foi utilizado 5 mL
de extrato, 2 mL de solucéo Carrez | e 2 mL de solucédo Carrez Il e completou-se o
volume de 100 mL com &agua Mili-Q. A filtragem de transferéncia para os vials
ocorreu da mesma forma citada anteriormente. Sendo a fase movel constituida por
A: dgua (pH 2,7) + 1 g/L de NaH2POa e B: acetonitrila.

4.1.2 Estabilidade do extrato de erva-mate (llex paraguariensis)

A estabilidade do extrato foi estudada em trés temperaturas, 5, 15 e 25°C,
ao abrigo da luz, durante nove periodos, com andlises semanais de cor

instrumental, compostos fendlicos totais e atividade antioxidante.
4.1.2.1 Cor instrumental

A cor instrumental foi medida com o auxilio de colorimetro portatil CR-400

(Konica Minolta Sensing Inc., Osaka, Japao) no sistema CielLab, parametros L*, a*
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e b* (KONICA MINOLTA, 2007), além do céalculo de chroma e AE, executados de
acordo com as equacoes 1 e 3. As leituras foram feitas nas amostras diluidas (1:5)

em alcool 70% e com nove repeticdes.

4.1.2.2 Compostos fendlicos totais

Realizada de acordo com o item 4.1.1.6.

4.1.2.3 Atividade antioxidante pelo método de DPPH

Determinada de acordo com o item 4.1.1.7.

4.2 Emulséo do extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex paraguariensis)
Para a emulséo do extrato (hidrofilico) foram aplicados métodos combinados
(dupla emulsao), visto que a gelificacdo ibnica € aplicada diretamente apenas para

substancias hidrofébicas.
4.2.1 Preparo da emulsdo simples A/O

As emulsdes A/O foram preparadas com a adi¢do de 6leo de canola marca
comercial Liza®, (Cargill Agricola S.A., Mairinque/Brasil) e surfactante
polirricinoleato de poliglicerol - PGPR (Concepta Ingredients, Sdo Paulo/Brasil).

Foram utilizadas as seguintes proporgoes:

3%: 35 g de extrato de erva-mate + 62 g de 6leo de canola + 3 g de PGPR.

4%: 35 g de extrato de erva-mate + 61 g de 6leo de canola + 4 g de PGPR.

5%: 35 g de extrato de erva-mate + 60 g de 6leo de canola + 5 g de PGPR.

Primeiramente, o surfactante PGPR foi solubilizado em éleo sob agitacdo
magnética a 42 + 2°C, durante 5 minutos. A mistura foi resfriada até temperatura
ambiente (25°C). A dispersdo de 6leo/PGPR foi colocada em reator encamisado,
conectado a um banho ultra termostatico para manter a temperatura da emulsao
controlada em 25 + 2°C (Figura 1). A fase aquosa (extrato) foi adicionada a mistura
por gotejamento com auxilio de uma bureta acoplada a uma mangueira de silicone
(Figura 2), enquanto ocorria a homogeneizagdo com Turratec (Tecnal modelo
TE102, Piracicaba, Brasil) a 14.000 rpm.
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Figura 1. Preparo da emulsé@o a base do extrato hidroalcoodlico de erva-mate com
o uso de banho ultra termostatico (A) conectado a béquer encamisado (B), no qual
ocorreu 0 emulsionamento, por meio de rotor estator (C). Suporte com bureta (D)
responsavel por gotejar o extrato de erva-mate no béquer.

Figura 2. Gotejamento do extrato de erva-mate durante o preparo da emulsao.
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4.2.2 Indice de sedimentac&o das emulsées A/O

Imediatamente apds o preparo das emulsfes, cada amostra foi transferida
para provetas graduadas de 100 mL (diametro de 27 mm e altura de 173 mm), que
foram seladas e deixadas sobre a bancada a temperatura ambiente por 24 h. A
avaliacao da estabilidade foi feita observando-se a ocorréncia ou ndo da separacao
de fase das emulsdes, 24 h apds o processo de emulsificacdo (FRASCARELI et
al., 2012). Mediu-se a estabilidade através da altura média da fase superior, sendo
o indice de sedimentacao (IS) descrito pela equacao 4.

IS (%) = 3% x 100 (4)

%

Onde: Vs = volume da fase sedimentada e V1= volume total da amostra.

4.2.3 Microestrutura da emulsdo A/O

Foi utilizada uma aliquota de cada emulséo (3, 4 e 5% de PGPR) para
visualizacdo da morfologia das goticulas. A metodologia foi adaptada de Alvim et
al. (2013), com o uso de microscopio 6tico (modelo BX41, marca Olympus) e luz

externa para visualizagéo, realizada apés 24h de armazenamento.
4.2.4 Diametro médio e distribui¢cdo de tamanho

As amostras contendo 3, 4 e 5% de emulsificante foram analisadas quanto
a diametro médio e distribuicdo de tamanho, determinados por espalhamento de
luz em equipamento Horiba LV950 utilizando-se o mdédulo de pasta (placas de
quartzo) apropriado para amostras pastosas, do equipamento. Como dispersante
das amostras foi utilizado o 6leo de canola, por disperséo direta, com diluicdo 1:6
(gemulsdo:Qgoaleo de canola). As medidas foram feitas em duplicata a 25°C, apo6s 24 horas.
O didmetro médio baseou-se no didmetro médio de uma esfera de mesma éarea
(Diametro médio superficial — D327 ou didmetro de Sauter), apresentado na
equacao 5. As amostras foram analisadas em quintuplicata, por via umida, segundo
método adaptado de Carvalho (2013).

ynid;®
D=5 27 (5)

Onde: dié o diametro das gotas e ni € 0 nimero de gotas.
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O indice de polidisperséo (PDI) foi calculado de acordo com Jafari, He &

Bhandari (2007), utilizando a equacéao 6:

pD| = 0= (6)

50

Onde: dio, dso e doo sédo os diametros a 10%, 50% e 90% do volume
acumulado, respectivamente. Ou seja, deo-di0 € 0 intervalo de dados e dso O

diametro médio.

4.3  Microparticulas de extrato de erva-mate (llex paraguariensis)

Assim como o extrato, as microparticulas foram caracterizadas (4.3.2) e
estudou-se sua estabilidade, porém somente das particulas secas (4.3.5). Elas
foram divididas e armazenadas em duas temperaturas diferentes (25 e 35°C), com
controle de umidade em 55% e ao abrigo da luz.

As analises de caracterizacao foram feitas no primeiro dia do experimento
(To).

A estabilidade foi avaliada a cada 7 dias, durante 35 dias. Os tempos de

analise foram de To a Ts, resultando em 6 periodos.

4.3.1 Producédo das microparticulas

As microparticulas foram feitas a partir da técnica de gelificacdo ibnica. Por
ser aplicavel apenas para ativos hidrofébicos ou com pouca solubilidade, caso
contrario ao do extrato, considerado bastante hidrofilico, foi necessario a
elaboracao de dupla A/O/A.

Apbs o preparo da emulsédo simples (A/O) e realizacdo de todos os ensaios
pertinentes, conforme itens de 4.2.2 a 4.2.4., foi elaborada a emulsao dupla (A/O/A),
com adicdo de solucdo de pectina. As proporcdes foram definidas de acordo a
literatura (Belscak-Cvitanovic, et al. 2016; Aizpurua-Olaizola, et al. 2016; Moura et
al. 2018a, Isusi, Karbstein e Van der Schaaf, 2019).

Foi preparada uma solucao de pectina 2% e adicionou-se a emulséo simples,
na seguinte proporcao: 20% de emulséo simples para 80% de solucao de pectina
2%. Elas foram homogeneizadas utilizando dispersor rotor-estator Turratec (Tecnal
modelo TE102, Piracicaba, Brasil) a 14.000 rpm por 5 minutos, gerando ao final a
emulsao dupla (A/O/A).
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Antes da microencapsulacao foi preparada solucédo de cloreto de célcio 3%,
acidificada com solucado de acido citrico 10% até pH em torno de 3. Essa solucéo,
quando em contato com as goticulas de emulsdo dupla, promove seu
aprisionamento, deixando-as no formato esférico.

As particulas foram produzidas por gotejamento (Figura 3) utilizando o
equipamento Encapsulator modelo B-390 (Buchi, Flawill, Suica). As variaveis do
processo seguiram de condi¢Oes definidas em Moura et al. 2018a, com pequenas
modificacdes. As melhores condi¢cbes de processo foram: 1100 Hz de frequéncia
de vibracao; 2000 V de tensédo nos eletrodos e pressao entre 300 e 400 mbar. O

bico utilizado foi de 450 um.

Figura 3. Producao das microparticulas pela técnica de gelificacéo idnica.

4.3.2 Caracterizagdo das microparticulas umidas

4.3.2.1 Umidade
Realizada segundo metodologia adaptada de AOAC (2005) e IAL (2008),
conforme descrita no item 4.1.1.3.

4.3.2.2 Microestrutura

A avaliacdo da microestrutura das particulas foi realizada por metodologia
adaptada de Moura et al. (2018b), empregando-se o microscépio 6tico (modelo
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BX41, marca Olympus, Japao), utilizando-se uma fonte externa de luz para
visualizacdo de detalhes de superficie. Também foi usado estereoscopio com luz
externa e aumento de 40x (MZS-250, Dimex) para um estudo mais completo da

microestrutura.

4.3.2.3 Diametro médio e distribuicdo de tamanho

As amostras tiveram seus didmetros médios e distribuicdo de tamanho
determinados em Laser Light Scattering Analyzer LA-960 (Horiba Instruments, Inc.,
Japao) por espalhamento de luz utilizando-se o0 moédulo de disperséao liquida (Agua
filtrada). O diametro médio determinado foi baseando no diametro médio de uma
esfera de mesmo volume (diametro de De Brouckere — D[4,3]) e os resultados
foram gerados diretamente pelo software do equipamento.

O indice de polidispersdo (PDI) foi calculado de acordo com Jafari, He &

Bhandari (2007), utilizando a equacao 7:

PDI = 210 @

50

Onde: dio, dso e deo sédo os didmetros a 10%, 50% e 90% do volume
acumulado, respectivamente. Ou seja, deo-di0 € 0 intervalo de dados e dso O

diametro médio.

4.3.2.4 Cor instrumental

As particulas foram distribuidas uniformemente em uma capsula de vidro e
foram realizadas 9 determinacdes colorimétricas. Utilizou-se equipamento
Chromameter CR-400 (Konica-Minolta Sensing Inc., Osaka, Jap&o), programado
no sistema CieLab (KONICA MINOLTA, 2007).

4.3.2.5 Eficiéncia de encapsulacéo

Indica a quantidade de ativo (compostos fendlicos) que efetivamente ficou
retida na estrutura da microparticula apdés o processamento. Importante porque
define a quantidade de microparticulas a ser utilizada (Kim et al. 2009). As

particulas foram desfeitas em solucdo de EDTA para liberac&o do ativo.

mg de ativo na microparticula
0 _ 100 g de microparticula
EE ( A)) — mg deativo adicionado na mistura X 100 (8)
100 g de mistura
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Sendo a mistura: emulséo (6leo + extrato) + solucéo de pectina.

4.3.2.6 Extracdo de ativo das microparticulas Umidas

Para extracdo dos ativos das particulas Uumidas utilizou-se metodologia
adaptada de Moura et al. (2018a). Onde pesou-se aproximadamente 15 g de
amostra, adicionou-se 12 mL de EDTA 0,2 M e agitou-se por 30 minutos. Em
seguida, foi adicionado 20 mL de alcool 70% e homogeneizou-se a amostra em
Turratec (Tecnal modelo TE102, Piracicaba, Brasil) por 5 minutos, seguindo de
filtragem em funil com papel de filtro. O extrato foi recolhido em Erlenmeyer, envolto
em papel aluminio, e o conteudo retido no papel de filtro foi recuperado, a ele
adicionou-se 20 mL de acetona 70%, repetiu-se as etapas de homogeneizacéo e
filtragem e prosseguiu-se para a terceira extragdo, novamente com alcool 70%. A
tltima extracdo foi com acetona 70%, totalizando quatro extracfes. O extrato foi
transferido para baldo volumétrico de 100 mL, também envolvido em papel
aluminio, o qual completou-se com alcool 70%. Esse extrato foi utilizado para as
andlises de compostos fendlicos totais e atividade antioxidante, pelos métodos de
DPPH e ABTS.

4.3.2.7 Compostos fenodlicos totais

Determinado de acordo com o método espectroscopico de Folin Ciocalteau,
empregado por Erkan-Kog et al. (2015). O método foi realizado de acordo com o
item 4.1.1.6, com a diferenca que se analisou o0 extrato obtido da extracdo das

particulas tmidas.

4.3.2.8 Atividade antioxidante pelo método de DPPH
Medida de acordo com Jiménez-Zamora et al. (2016), conforme item 4.1.1.7.

Porém, sendo a amostra o extrato obtido da extracdo das particulas umidas.

4.3.2.9 Atividade antioxidante pelo método de ABTS
A atividade antioxidante pelo método de ABTS foi realizada segundo a
metodologia descrita em Jiménez-Zamora et al. (2016), de acordo com item 4.1.1.8.

Nesse caso a amostra foi 0 extrato resultante da extracao das particulas umidas.
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4.3.3 Secagem das particulas

Antes das analises de caracterizacéo e estabilidade as microparticulas foram
secas por leito fluidizado, processo realizado pela LabMaq (Ribeirdo Preto/SP). Foi
utilizado Leito Fluidizado FBD 1.0. Segundo relatério de secagem enviado pela
empresa, as particulas foram peneiradas e tamisadas (tamis de 1,4 mm e 710
microns). Foi usado um pano de algodao para absorver o excesso de umidade.
Apés passarem por analise de umidade as particulas foram encaminhadas para o
equipamento (Figura 4) em condi¢des especificas: temperatura de entrada: 50°C;
temperatura de saida: 43°C e tempo de 40 minutos.

Figura 4. Equipamento leito fluidizado completo (A). Leito fluidizado em
funcionamento durante a secagem das microparticulas de extrato de erva-mate (B)
e (C). As setas indicam as microparticulas em movimento durante o processo.

Fonte: imagens cedidas pela empresa LabMag.

4.3.4 Caracterizagdo das microparticulas secas

4.3.4.1 Atividade de agua
Foi utilizado higrémetro, marca Decagon (USA) e seguiu-se a metodologia
adaptada de acordo com Downes & Ito (2001) e Troller & Scott (1992).
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4.3.4.2 Umidade

A umidade das particulas secas foi medida de acordo com metodologia
adaptada de AOAC (2005) e IAL (2008), realizada da mesma forma descrita no item
4.1.1.3.

4.3.4.3 Diametro médio e distribuicdo de tamanho
O didmetro médio e distribuicdo das microparticulas foram determinados de
acordo com o item 4.3.2.3.

4.3.4.4 Cor instrumental

Determinada conforme metodologia descrita no item 4.3.2.4.

4.3.45 Extracdo das particulas secas

Executada de acordo com o item 4.3.2.6, baseada na metodologia adaptada
de Moura et al. (2018a), apenas diferenciando-se na quantidade de amostra usada
na extragao, em torno de 4 g.

4.3.4.6 Compostos fendlicos totais
Metodologia de Erkan-Koc¢ et al. (2015) realizada conforme item 4.3.2.7.
Dessa vez, sendo a amostra o extrato obtido da extracao das particulas secas.

4.3.4.7 Atividade antioxidante pelo método de DPPH
De acordo com Jiménez-Zamora et al. (2016), assim como descrito em
4.3.2.8, diferenciando-se apenas na amostra, nesse caso, extrato das particulas

secas.
4.3.4.8 Atividade antioxidante pelo método de ABTS

Realizada de acordo com o item 4.3.2.9, segundo Jiménez-Zamora et al.
(2016), sendo a amostra o extrato das particulas secas.
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4.3.5 Estabilidade das particulas secas

As particulas secas foram divididas em dez por¢cdes embaladas em sacos
de polietileno (Figura 5), de aproximadamente 4 g. Sendo cinco destinadas ao
armazenamento a 25°C/55% de umidade, e cinco a 35°C/55% de umidade, ambos
ao abrigo de luz. As andlises foram realizadas semanalmente por 6 periodos, To a
Ts, sendo To as analises de caracterizagdo. Durante 5 semanas uma embalagem
de cada condicdo foi retirada do armazenamento e realizou-se as analises

previstas.

==

Figura 5. Divisdo das particulas secas para armazenamento, em 25 e 35°C, e
estudo de estabilidade.

4.35.1 Corinstrumental

Determinada conforme metodologia descrita no item 4.3.2.4.

4.3.5.2 Extracao das particulas secas
Realizada de acordo com metodologia descrita no item 4.3.4.5.
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4.3.5.3 Compostos fendlicos totais

Conforme Erkan-Kog et al. (2015) e de acordo com o item 4.3.4.6.

4.3.5.4 Atividade antioxidante pelo método de DPPH

De acordo com 4.3.4.7 e metodologia de Jiménez-Zamora et al. (2016).

4.3.5.5 Atividade antioxidante pelo método de ABTS
Determinada de acordo com o item 4.3.4.8 e método descrito por Jiménez-
Zamora et al. (2016).

4.3.5.6 Cinética da degradacado do extrato e das microparticulas

Os modelos cinéticos de degradacao de cada parametro de qualidade foram
obtidos de acordo com Moura & Germer (2010), analisando-se 0s ajustes de
modelos de reacédo de ordem zero e 12 ordem. O coeficiente de determinacdo da
regressao (r?) foi empregado como critério para a escolha do melhor ajuste do
modelo aos dados experimentais, dos quais foram obtidas as constantes de reacao
(k), energia de ativacéo (E), Q1o e tempo de meia vida (t12), utilizando as equagdes

10 a 13, respectivamente:

c\ d(lnk) _ E

In (C—) = —kt (9) L0 -2 (10)
k

Q10 = kT—T1 (11) E =0,46.T?.1og Q1 (12)

4.4 Desenvolvimento de barra de frutas e cereais com acréscimo de
microparticulas de erva-mate

Visando a aplicac@o das microparticulas em algum alimento foi definida sua
adicdo em barra de frutas (frutas vermelhas) e cereais.

Para efeito de comparagéo da preservacdo dos compostos presentes no
extrato de erva-mate, foram elaboradas quatro variacdes do produto de forma a
manter a proporcao de compostos fendlicos

- Barra de frutas e cereais (padrao);

- Barra de frutas e cereais com adicao de extrato de erva-mate;

- Barra de frutas e cereais com adi¢do de particulas imidas de erva-mate;
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- Barra de frutas e cereais com adicao de particulas secas de erva-mate.

4.4.1 Elaboragé&o das barras de frutas e cereais

As barras de frutas e cereais foram preparadas no Cereal Chocotec, do ITAL.
A producéo foi composta de varias etapas. E os ingredientes estdo descritos na
Tabela 1.

Tabela 1. Formulacéo das barras de frutas e cereais.

Ingredientes BP BE BPU BPS

g % g % g % g %
Flocos de arroz (tipo "bolinha") 429 9 429 8 429 8 429 8
Aveia em flocos 334 7 334 6 334 6 334 6
Flocos de milho 286 6 286 6 286 5 286 6
Morango desidratado 334 7 334 6 334 6 334 6
Frutas vermelhas desidratadas 382 8 382 7 382 7 382 7
Cereja desidratada 515 10 515 10 515 9 515 10
Maca desidratada 134 3 134 3 134 2 134 3
Castanha de caju 286 6 286 6 286 5 286 6
Fibersol® 768 15 768 15 768 14 768 15
Goma acacia 85 2 85 2 85 2 85 2
Frutose 148 3 148 3 148 3 148 3
Maltodextrina 371 7 371 7 371 7 371 7
Lecitina de soja 21 0 21 0 21 0 21 0
Gordura de palma 148 3 148 3 148 3 148 3
Glicerina 106 2 106 2 106 2 106 2
Sal 16 0 16 0 16 0 16 0
Agua 637 13 637 12 637 12 637 12
Extrato de erva-mate - - 200 4 - - - -
Particulas imidas de erva-mate - - - - 500 9 - -
Particulas secas de erva-mate - - - - - - 200 4
Total 5000 100 5200 100 5500 100 5200 100

BP: barra de frutas e cereais (padréo); BE: barra de frutas e cereais com adi¢édo de extrato de erva-
mate; BPU: barra de frutas e cereais com adicao de particulas imidas de erva-mate; BPS: barra de
frutas e cereais com adicédo de particulas secas de erva-mate.

Primeiramente, preparou-se uma calda, aquecida até que se chegasse a
82°Brix, composta de Fibersol® (fibra dietética sollvel), goma acécia, frutose,
gordura de palma, lecitina de girassol, sal maltodextrina, glicerina e 4gua. Para isso,

foi utilizado equipamento misturador com fogo direto da marca Braslaer. Com a
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fonte de aguecimento desligada, adicionou-se a calda os cereais e frutas secas,
previamente pesados, além particula Umida ou particula seca de extrato de erva-
mate, dependendo da formulag&o preparada (Figura 6). Na formulagc&o contendo o

extrato, este foi adicionado a calda para facilitar a homogeneizacao.

&y

&

Figura 6. Etapa de homogeneizacgéo dos ingredientes das barras de frutas.

A proxima etapa, chamada laminacédo, foi feita em laminador, da marca
Braslaer, no qual depositou-se a massa e a compactou, por meio de rolo

compressor, até que se chegasse a espessura de, aproximadamente, 1 cm (Figura
7).

Figura 7. Etapa de laminacéo e compactacédo da massa obtida.
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Nesse equipamento a massa entra com a temperatura mais elevada e vai
resfriando no decorrer do processo, nesse caso, a temperatura inicial foi de 38°C
e a final de 28°C. Deu-se inicio a etapa de resfriamento, ajustou-se a temperatura
do ar-condicionado da sala em 9°C por 15 minutos, para que a massa resfriasse e
atingisse a temperatura de 25°C.

A massa foi levada ao equipamento de corte, da marca Braslaer, composto
por facas rotativas, que porcionou-a em medidas padronizadas, 10x3x1cm (Figura
8).

Figura 8. Etapa de corte da massa, realizada para deixar as barras em tamanho
padrao.

As barras foram embaladas em saquinhos aluminizados (Figura 9), fechados
em seladora, sem vacuo. O armazenamento foi em temperatura ambiente, em local
limpo, seco, ventilado e ao abrigo de luz, para que ndo ocorresse deterioracdo do
produto.
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Figura 9. Barras embaladas para armazenamento e posterior analises.

4.4.2 Composicao centesimal das barras de frutas e cereais

As andlises de composicao centesimal, descritas a seguir, foram realizadas

pelo Centro de Ciéncia e Qualidade de Alimentos (CCQA), pertencente ao ITAL.

4.4.2.1 Umidade e volateis
De acordo com AOAC (2012).

4.4.2.2 Cinzas
Realizada conforme metodologia IAL (2005), pelo método de residuo por

incineracgao.

4.4.2.3 Gorduras totais
Determinada segundo IAL (2005). Utilizou-se método de hidrdlise acida

prévia.

4.4.2.4 Proteina
Realizada conforme AOAC (2012), pelo método de Kjeldahl.

4.4.25 Carboidratos

Os carboidratos presentes nas amostras foram calculados por diferenca:
Carboidratos = 100 — (g. 100 g~'umidade + g. 100 g~ cinzas + g. 100 g~ 'gorduras totais +
g.100 g~ 1proteinas) (23)
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4.4.2.6 Valor energético

Calculado de acordo com Kalil (1975), Passmore (1975) e USDA (1963).
Onde a soma das porcentagens de proteina e carboidratos foram multiplicados pelo
fator 4 (kcal/g) somado ao teor de gorduras totais multiplicado pelo fator 9 (kcal/g).

4.4.3 Analises microbiologicas das barras de frutas e cereais

4.4.3.1 Andlise da presenca de Salmonella sp.
Metodologia baseada em AOAC (2012), a qual utilizou o Sistema Bax para

deteccdo de Salmonella.

4.43.2 Contagem de Escherichia coli
A contagem de E. coli ocorreu segundo ABNT NBR ISO 16649:2001 (2022),

com utilizacdo do método TBX.

4.43.3 Contagem de bolores e leveduras
A contagem de bolores e leveduras foi de acordo com Salfinger & Tortorello
(2015) utilizando Compendium APHA.

4.4.4 Caracterizagcao das barras de frutas e cereais

4.4.4.1 Atividade de agua das barras de frutas e cereais
De acordo com metodologia adaptada de Downes & Ito (2001) e Troller &
Scott (1992), realizada conforme item 4.3.4.1.

4442 Corinstrumental das barras de cereais e frutas

A cor instrumental das barras foi medida com auxilio de Chromameter CR-
400 (Konica-Minolta Sensing Inc., Osaka, Japao), programado no sistema CielLab
(KONICA MINOLTA, 2007).

4443 Texturadas barras de frutas e cereais

Foi realizada medida da dureza em texturbmetro TA-XT Plus marca SMS,

operando com o software Exponent Lite versdo 5.1.1.1.0, probe HDP/KS5 (Kramer
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Shear Cell) nas seguintes condi¢cdes: medida da forca em compressao; velocidade
de pré-teste: 1,0 mm/s; velocidade de teste: 2,0 mm/s; velocidade de pods-teste:
10,0 mm/s; distancia: 40,0 mm.

As amostras foram cortadas pela metade, no sentido longitudinal, pois duas
delas apresentaram dureza excessiva para a capacidade do equipamento. A
dureza foi obtida pela medida da forca maxima (N) necessaria para cortar cada

unidade no sentido transversal.

4.4.4.4 Extracdo dos ativos das barras de frutas e cereais

Para determinacdo de compostos fendlicos totais e da atividade antioxidante
das barras foi necessario a realizacao de uma extracdo, para qual pesou-se 7 g da
amostra e 7 g de celite, apds misturar os dois, para separar as particulas presentes
na barra, foram adicionados 30 mL de alcool etilico 70% e levou-se ao banho de
ultrassom por 4 minutos. A homogeneizacao foi realizada em dispersor, marca
Turratec, também por 4 minutos e filtrou-se a vacuo em Kitassato acoplado a um
funil de Buchner. O filtrado foi recolhido em baléo volumétrico de 100 mL e o residuo
presente no papel de filtro foi recuperado e passou por nova extracdo, exatamente
como a primeira. O processo ainda foi repetido mais uma vez, resultando em trés

extracdes. Completou-se o baldo volumétrico de extrato com alcool etilico 70%.

4445 Compostos fendlicos totais
O extrato obtido foi analisado de acordo com item 4.1.1.6, baseado na

metodologia de Erkan-Kog et al. (2015).

4.4.4.6 Atividade antioxidante pelo método de DPPH
A atividade antioxidante foi medida segundo Jiménez-Zamora et al. (2016),

conforme item 4.1.1.7.
4.4.4.7 Atividade antioxidante pelo método de ABTS

Determinada de acordo com Jiménez-Zamora et al. (2016), da mesma forma

descrita no item 4.1.1.8.
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445 Aceitabilidade sensorial

Foi realizado pelo CCQA/ITAL um teste com consumidores, baseado em
ABNT NBR ISO 11136:2016 e Meilgaard, Civille, Carr (2007) e teste de ordenacao
quanto a preferéncia, baseado em ABNT NBR ISO 8587:2015, conforme descrito
a sequir:

Para a avaliacdo das amostras de barra de frutas vermelhas com cereais,
foram recrutados 81 consumidores de barra de frutas, sem restricdes quanto ao
sexo, idade e frequéncia de consumo. No inicio do teste, antes de avaliar as
amostras, os consumidores responderam questdes sobre habitos de consumo de
barra de frutas e caracteristicas pessoais relacionadas a idade e definicdo de classe
social segundo o critério de classificagdo econdmica Brasil 2021 (ABEP, 2021). Na
sequéncia, as amostras foram avaliadas em relacéo a:

- Aceitabilidade de modo geral e, em particular da aparéncia, textura, sabor,
adocamento e sabor residual por meio de escala hedbénica de nove pontos (9 =
gostei muitissimo, 5 = nem gostei nem desgostei e 1 = desgostei muitissimo).

- Quantidade de frutas, firmeza, crocancia e intensidade sabor de frutas
vermelhas, por meio de escala do ideal de 5 pontos (5 = muito mais/mais firme/mais
crocante/mais intenso do que eu gosto, 3 = do jeito que eu gosto, 1 = muito
menos/menos firme/menos crocante/menos intenso do que eu gosto).

Apbs a avaliacao das 4 amostras de barras de frutas, os consumidores foram
orientados a ordena-las de acordo com a preferéncia e a descrever as razdes pela
amostra preferida em 1° lugar (Que mais gostaram) e em 4° lugar (Que menos
gostaram). O modelo de ficha empregada na avaliacdo das amostras € apresentado
no Anexo |. As amostras foram identificadas por cédigos de 3 digitos aleatorios e
apresentadas de forma monadica sequencial, segundo um delineamento de blocos
completos balanceados. entre as amostras, a limpeza do palato foi realizada com
agua mineral natural. O sistema computadorizado compusense cloud foi
empregado para a coleta e andlise dos dados.

Os dados relativos aos atributos avaliados por meio de escala heddénica
foram submetidos a andlise de variancia e teste de Tukey para comparacdo de
médias. Por meio do programa estatistico XLSTAT 2021.5.1.1228, foi feita a analise

de penalidades, na qual foram avaliados os efeitos das intensidades de quantidade
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de frutas, firmeza, crocéncia e do sabor de frutas vermelhas abaixo ou acima do
ideal na aceitabilidade global das amostras.

Na avaliacdo da preferéncia, os resultados relativos & soma das posi¢des de
ordenacgédo foram tratados com base no teste de Friedman e teste de Fischer para

a comparacao entre as amostras, ao nivel de erro de 5%.

4.5 Analise estatistica
Os resultados do estudo foram avaliados estatisticamente através da Analise
de Variancia (ANOVA) e do Teste de Tukey no nivel de 5% de significancia, com o

auxilio do programa Statistica® versédo 12 (StatSoft Inc., Tulsa, EUA).

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex paraguariensis)
5.1.1 Caracterizacédo do extrato de erva-mate

5.1.1.1 pH

Na analise de alimentos a medida do pH pode sinalizar alguns pontos de
atencdo. Sua importancia esta relacionada, entre outros fatores, a suscetibilidade
ao crescimento de micro-organismos, tipo e material de embalagem a ser escolhida
e atividade enzimética (CECCHI, 2003).

O pH encontrado no extrato de erva-mate foi de 5,86 + 0,01.

Berté (2011) ao caracterizar o extrato de erva-mate solUvel para estudar sua
composicao e propriedades encontrou valor de pH igual a 5,89. O pH de ambos os
extratos foi préximo diferindo apenas no veiculo, o autor utilizou extrato aquoso, e
no presente estudo utilizou-se o hidroalcodlico.

Santos (2019) obteve pH de 5,2 ao caracterizar extrato aquoso de erva-mate.
Para obter esse extrato as folhas primeiramente necessitaram passar por um
tratamento, no qual foram branqueadas (95°C/30s), desidratadas em estufas com
circulacao de ar forcado (50°C/24h), moidas e congeladas (-18°C). O extrato foi
preparado com as folhas moidas (descongeladas) em uma proporcao de 3% de

folha:agua (m/m).
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Riccio (2019), que também avaliou o pH obtido de extratos aquosos,
alcoolicos e hidroalcodlicos obteve, respectivamente, valores iguais a 5,50; 5,05;
6,18. Esses valores se aproximam do encontrado no extrato avaliado no presente
trabalho, diferindo 0,3 para mais (hidroalcodlico) ou para menos (aquoso). O que
mais apresentou diferenca foi o extrato contendo como veiculo o alcool absoluto.

Santos et al. (2014) analisando diversos tipos de extratos aquosos de ervas
medicinais encontraram valores de pH proximo a 5 em capim-liméao (Cymbopogon
citratus) e chi-verde (Camellia sinensis), respectivamente 5,08 e 5,05. Porém,
houve outro extrato analisado que se apresentou mais acido, o extrato de hibisco
(Hibiscus sabdariffa L.), com pH de 2,34.

Conforme os estudos apresentados a maioria dos extratos aquosos ou
hidroalcodlico apresentaram valores entre 5 e 6, préximo ao pH encontrado neste

estudo, mostrando numeros de acordo com a literatura.

5.1.1.2 Teor de solidos soluveis (°Brix)

O teor de sélidos soluveis apresentado pelo extrato hidroalcodlico de erva-
mate foi de 28,7 £ 0,12 °Brix, 0 que corresponde a 28,7 g de sélidos soluveis em
100 g de extrato, ou 28,7%.

Chaicouski et al. (2014a) para obterem o extrato hidroalcodlico de erva-mate
realizaram cinco extracdes com alcool etilico (70%) pelo método de percolacéo. Os
percolados obtidos foram misturados ao final e o teor de sélidos solluveis
encontrado foi de 24,25°Brix, valor aproximado ao encontrado nesse trabalho.

Riccio (2019) a partir das folhas secas (em estufa, a temperaturas brandas)
da erva-mate preparou extratos aquosos, alcodlicos (com etanol absoluto) e
hidroalcéolicos (na propor¢cdo de 1:1 v/iv de &gua e etanol). A autora obteve
elevados teores de sdlidos sollveis, exceto no extrato aquoso. Enquanto o aquoso
apresentou apenas 1,29°Brix 0s extratos alcodlicos e hidroalcodlicos apresentaram
respectivamente 45,57°Brix e 41,12°Brix. A agua nao foi capaz de extrair os sélidos
soluveis em grandes quantidades, ja o extrato contendo etanol anidro conseguiu
atingir maior extracao.

Esses valores podem apresentar diferencas devido a regiao que se encontra
a matéria-prima colhida, questdes relacionadas a solo e clima, ou de como foi

realizado seu processamento para posterior obtencdo do extrato. Segundo Daniel
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(2009) a idade das folhas também pode influenciar na concentracao de nutrientes

presentes.

5.1.1.3 Umidade

A umidade encontrada no extrato hidroalcoolico de erva-mate foi de 91,60%.
Por sua natureza, o extrato apresentou umidade elevada, valor que pode afetar a
maneira como sera armazenado e embalado, bem como seu processamento
(CECCHI, 2003).

Na literatura relacionada ao uso do extrato de erva-mate para aplicacdo em
produtos, a maioria dos autores optam pelo uso do extrato seco. Zanchett et al.
(2016) fizeram essa escolha ao desenvolver um chocolate branco com extrato de
erva-mate. A umidade encontrada foi de 5,63%, valor inferior ao do extrato
hidroalcodlico do presente estudo.

Com o objetivo de avaliar extratos de erva-mate do estado de Santa
Catarina, Da Croce (2002) chegou a resultados variando de 25,21 a 41,16%, para
extratos aquosos. Mesmo nesse caso, 0s extratos tiveram umidade inferior ao do
extrato hidroalcodlico de erva-mate do presente estudo.

Como observado, a umidade dos extratos dependerd de alguns fatores,
como o veiculo (etanol ou agua) e 0s processos por quais podem ter sido

submetidos, como secagens, reduc¢des, entre outros.

5.1.1.4 Acidez total titulavel

A acidez total titulavel encontrada no extrato hidroalcodlico de erva-mate foi
de 0,39 + 0,00 g/100 g. Considerando o acido citrico como padréo na obtencéo do
resultado.

A acidez foi considerada baixa. Segundo Cecchi (2003) o intervalo de 0,2 a
0,3% é caracteristico de frutas ou vegetais de baixa acidez. Sendo o valor
encontrado muito préximo ao dos brocolis, que € aproximadamente 0,4%. Em frutas
com elevada acidez esse valor tem um aumento consideravel, como o limé&o, cuja
acidez titulavel é, por volta de, 6%.

Riccio (2019) caracterizou extratos de erva-mate com diferentes solventes,
agua, etanol e agua:etanol (1:1, v:v) e obteve 0,14; 0,04 e 0,15 g &cido citrico/100

g, respectivamente. Os valores apresentaram diferencas de acordo com o tipo de
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solvente utilizado. E todos ficaram abaixo da acidez encontrada no extrato
analisado no presente estudo.

Tsuru et al. (2021) desenvolveram Kombucha a base de erva-mate; trata-se
de uma bebida nado alcodlica, elaborada pela fermentacdo do cha adicionado de
acucar. O produto foi armazenado a 30°C e a fermentacéo ocorreu durante 14 dias.
Ao medir a acidez titulavel, e tendo como referéncia o acido acético, os autores
obtiveram 1,03; 1,32; 2,94; 3,82 e 6,76 g/L para os dias 0, 3, 7, 10 e 14,
respectivamente. A acidez foi aumentando com o passar dos dias, devido ao
processo de fermentacdo, que promove a formacéao de acidos, nesse caso, o acido
acético. O valor apresentado no 10° dia foi préximo ao encontrado no presente
estudo, porém, como visto, a acidez continuou aumentando consideravelmente até
0 14° dia.

5.1.1.5 Avaliacéo colorimétrica

Os valores correspondentes a coloracdo do extrato hidroalcodlico de erva-
mate encontram-se descritos na Tabela 2 e Tabela 3, sendo a primeira
apresentando apenas a caracterizacdo do extrato e a segunda relacionando o
guanto a mudanca de gradual de pH influencia na coloracéo.

De acordo com o espaco de cor L* a* b*, também chamado CIE LAB (Figura
10), o L* representa a luminosidade, que varia do mais claro (100) ao mais escuro
(0). O a* e 0 b* sdo as coordenadas cromaticas e variam do +60 ao -60. O primeiro
tem variacdo do vermelho (+) ao verde (-), e o segundo do amarelo (+) ao azul (-).
Quanto mais esses valores se afastam do centro, que é acromatico, maior é a
saturacao da cor, ou seja, no centro do diagrama de cromaticidade, onde os valores
tendem ao zero, as cores sdo mais difusas, conforme se afastam tornam-se mais
vividas e intensas (KONICA MINOLTA, 2007).
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Figura 10. Representacao do espaco de cores L* a* b*

Fonte: Konica Minolta (2007).

Tabela 2. Cor instrumental do extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex
paraguariensis).

L* a* b* C* h*
28,03+0,40 435+0,10 11,71+0,54 12,49+0,54 0,39+0,01

Média + Desvio Padrdo; n = 9, sendo n = nimero de repeti¢des utilizadas. Extrato hidroalcodlico de
erva-mate diluido em etanol 70°GL na propor¢éo de 1:5.

A amostra analisada apresentou L* tendendo ao mais escuro. Ja o a* e o b*
mesmo sendo positivos, 0o que revelaria indicacdo ao vermelho e amarelo,
respectivamente, por estarem localizados proximos ao centro do diagrama de
cromaticidade, apresentaram valores que indicam coloracdo mais difusa e com

baixa pureza (Figura 11).
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Figura 11. Amostra do extrato de erva-mate em seu estado natural (A). Extrato de
erva-mate diluido em 1:5 para analise de cor instrumental (B).

Frizon (2011) analisou extratos aquosos de erva-mate de diferentes
procedéncias para posterior formulacdo de uma nova bebida. A primeira amostra,
proveniente de arvores jovens (12 anos) apresentou valores para L* de 18,36; a*
de -2,37 e b* de 28,17. O segundo extrato foi elaborado a partir de folhas de arvores
mais antigas (80 anos), no qual o L* foi de 34,38; a* de -0,47 e b* de 45,14. Ambos
apresentaram maior tendéncia ao verde e amarelo, sendo que o segundo foi
considerado mais claro que o primeiro. O extrato utilizado no presente estudo se
mostrou mais escuro que o extrato de arvores antigas, porém mais claro que aquele
produzido de folhas de arvores jovens.

O extrato utilizado por Battiston et al. (2016) para aplicacdo em chocolate
branco possuia L* igual a 38,30; a* de 1,78 e b* de 10,79. O extrato hidroalcodlico
de erva-mate também foi mais escuro, porém na tendéncia a cor amarela eles se
mostraram semelhantes, com valores proximos.

Portanto, essas diferencas de cores encontradas em extratos de erva-mate
podem estar relacionadas a diversos fatores. Nao s6 ao veiculo utilizado, mas
também a regido que a matéria-prima foi colhida e a idade da arvore.

Visando ampliar o uso das particulas preparadas a partir do extrato analisou-

se 0 quanto a mudanca de pH afetaria a coloracdo da amostra. De acordo com 0s
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resultados encontrados (Tabela 3) a luminosidade dos extratos diminuiu com o
aumento do pH, ou seja, quanto maior o pH, mais escuro o extrato e quanto menor
0 pH, mais claro é o extrato. A luminosidade néo apresentou diferenca significativa
na faixa entre 3 e 6, a qual abrange boa parte dos alimentos. Desta forma, seu uso
em produtos com esse intervalo de pH néo acarretaria mudancas na coloracao do

extrato.

Tabela 3. Cor instrumental do extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex
paraguariensis) com variacao de pH.

pH da amostra L* a* b*
2,00 31,09+0,772 5,12+0,32¢ 16,86 +0,722
3,00 29,00 £ 0,69° 6,38+0,33° 13,47 +0,66°
4,06 28,85 +0,59° 6,34 +0,33° 13,40+0,48°
5,00 28,68 +0,67° 6,39+0,28° 12,80+ 0,68
6,05 28,70 £0,81° 6,65+0,23°* 12,98 +0,61°
7,07 27,30+0,83° 7,08+0,222 10,84 +0,75°
8,08 22,14 +0,53¢ 1,70 +0,234 1,82 + 0,424

Média + Desvio Padrdo; n = 9, sendo n = nimero de repeti¢des utilizadas. Extrato hidroalcodlico de
erva-mate diluido em etanol 70°GL na propor¢do de 1:5. Médias seguidas de letras diferentes
diferem significativamente entre si a p<0,05 pelo Teste de Tukey

A Figura 12 mostra justamente as mudancas na luminosidade do extrato

de acordo com a variacdo de pH, entre 2 e 8.
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Figura 12. Variacdo da coloragdo do extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex
paraguariensis) com mudanca de pH.

As coordenadas cromaticas a* e b* também variaram conforme alteracao
do pH. O a* apresentou valores entre 5 e 7 nas amostras, exceto na de pH 8. Em
relacdo ao b* foi visto que com o aumento do pH, houve uma tendéncia a diminui¢ao
nos valores que representam a tonalidade amarela. Tanto na coordenada a*,
quanto b*, o pH 2 foi significativamente diferente de todos os outros. A faixa
compreendendo os valores de 3 a 6 ndo apresentou diferenca estatistica ao nivel
de 5% de significancia. O pH 7 foi considerado significativamente diferente em
relacdo a todos os valores, assim como ocorreu com o pH 8. O extrato de erva-
mate quando nesse pH tem sua coloracédo visivelmente alterada, como é possivel
notar na Figura 12. O extrato de erva-mate apresentou, portanto, viabilidade de
aplicacdo em alimentos ja que nos pHs normalmente presentes nestes produtos a

cor ndo se alterou significativamente.

5.1.1.6 Compostos fendlicos totais

A andlise para determinacdo dos compostos fendlicos totais apontou que o
extrato hidroalcodlico de erva-mate possui elevada quantidade de compostos
fendlicos totais (Tabela 4).
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Tabela 4. Compostos fendlicos totais do extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex
paraguariensis), expressos em base Umida e base seca.

Compostos fendlicos totais (mg GAE.100 g*)
Base Umida Base seca

2764,24 + 24,45 32912,55 + 290,95
Média + Desvio Padrao; n = 4, sendo n = namero de repeti¢des utilizadas;
GAE = Equivalente em acido galico.

Deladino et al. (2008) antes de realizarem a encapsulacdo do extrato aquoso
de erva-mate argentina determinaram o contetdo total de polifendis presentes. O
valor encontrado foi de 62,11 mg GAE/g de erva-mate. Sendo este considerado
abaixo do encontrado no extrato de erva-mate analisado no presente estudo
(329,12 mg/qg).

Os compostos bioativos presentes na erva-mate podem apresentar
concentracbes distintas, que dependem de algumas varidveis, como tempo e
temperatura de extracdo, tipo de solvente utilizado, ou até as condi¢cdes de
secagem que as folhas de erva-mate foram submetidas, entre outras. Tudo isso
reflete na quantidade de compostos encontrados (BERTE, 2011).

Chaicouski et al. (2014b) realizaram diferentes tipos extracbes para
obtencéo de extrato de erva-mate. No extrato aquoso a quantidade de compostos
fendlicos foi de 1,47 g kg, no extrato com veiculo hidroalcodlico o valor foi 3,20 g
kg?. Com base nesses dados foi visto que a extracdo hidroalcéolica foi a mais
eficiente, pois conseguiu extrair substancias polares e pouco polares. Esses
resultados se mostraram consideravelmente abaixo do teor de compostos fendlicos
do extrato hidroalcodlico do presente estudo 329,12 g/kg.

Com o propésito de estudar as propriedades da erva-mate sollvel Berté
(2011) caracterizou a principio o extrato liquido, que posteriormente seria
submetido ao processo de spray drying. No extrato liquido foi encontrado 17,64
mg/mL de polifendis totais. Ja no extrato atomizado a quantidade de polifenois foi
superior, totalizando 178,32 mg/g. Isso ocorre em razao da secagem que promove
a concentracdo das substancias presentes na matéria-prima, sendo um deles os
compostos fendlicos. Entretanto, dependendo da forma que o calor € aplicado ao
processo pode causar a degradacao dos polifendis. O autor também analisou a

erva-mate beneficiada, na qual os polifendis totais foram de 96,16 mg/g, valor
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significativamente abaixo do extrato atomizado devido ao processo de torrefacéo,
onde ocorre a degradacao de compostos fendlicos.

O extrato hidroalcodlico de erva-mate estudado demonstrou elevado
potencial para aplicacdo em produtos por seu alto teor de compostos fendlicos,

acima do encontrado em diversos trabalhos na literatura.

5.1.1.7 Atividade antioxidante pelos métodos de DPPH e ABTS

Foi calculada a atividade antioxidante do extrato por ambos os métodos, 0s
resultados foram apresentados em base Umida e base seca. O extrato apresentou
elevada atividade antioxidante (Tabela 5), as duas metodologias usadas resultaram
em valores aproximados, algo esperado, dado que os valores sao apresentados

em pmol/g de equivalente trolox.

Tabela 5. Atividade antioxidante, por DPPH e ABTS, do extrato hidroalcodlico de
erva-mate (llex paraguariensis).

Método B.U. (umol TE/g) B.S. (umol TE/Q)

DPPH 162,93 + 4,12 1939,18 + 49,01

ABTS 199,93 + 7,26 2379,49 + 86,45

Média + Desvio Padrdo; n = 4, sendo n = nimero de repeti¢des utilizadas;
TE = Equivalente trolox; b.u.= base umida; b.s.= base seca.

Gris (2018) ao analisar a atividade antioxidante, por ABTS, do extrato aquoso
in natura de erva-mate obteve 13,96 mmol Trolox.g* de amostra, resultado superior
ao encontrado no presente estudo. O que néo ocorreu em Riccio (2019), que
quantificou a atividade antioxidante do extrato de erva-mate, obtido a partir de
folhas secas da llex paraguariensis em agua e etanol (1:1 v/v). A autora, ao utilizar
o método de ABTS, encontrou o valor de 270 umol Trolox.g™* de erva.

Wolff, Silveira e Lazzarotto, (2019) analisaram a atividade antioxidante, pelo
método de DPPH, de extratos de erva-mate. Dois dos extratos analisados eram
hidroalcodlicos, sendo 50% (etanol:agua), e apresentaram os seguintes valores:
12.175,10 e 9.888,89 umol TE L de extrato, o que diferenciou os dois foi apenas
o tempo de extracdo adotado, 120 e 60 minutos, respectivamente. O maior tempo
resultou em maior atividade antioxidante. O resultado encontrado pelos autores foi

inferior ao desse estudo, pois trata-se da atividade antioxidante em 1 litro de extrato.
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Ferrera et al. (2016) estudaram a capacidade antioxidante, por ABTS, de
extratos de erva-mate etanol:agua (20:80 v/v) obtidos de folhas adultas da erveira,
plantadas a pleno sol e com cobertura de solo (3 cm de restos vegetais). As folhas
foram colhidas em diferentes épocas do ano (verdo e outono). No extrato
proveniente de amostras coletadas no verdo foi encontrado 0,54 mM Trolox. e no
extrato contendo as folhas colhidas no outono 0,83 mM Trolox. Os resultados
encontrados no presente estudo foram considerados superiores, sendo 2379,49
mM Trolox.

Diversos fatores podem influenciar a capacidade antioxidante do extrato de
erva-mate, comecando pela localizacdo da erveira, tanto solo, como exposicao
solar, além da época do ano que as folhas foram colhidas. Os procedimentos
adotados, incluindo tempo de extracéo, solventes utilizados, podendo resultar em
um extrato aquoso, alcodlico ou mesmo hidroalcodlico, como neste trabalho. Ou
seja, as diferencas observadas nos valores encontrados na literatura podem
abranger os aspectos citados e serem determinantes para a atividade antioxidante
do extrato nas metodologias empregadas.

5.1.1.8 Identificacdo e quantificacdo dos componentes individuais

A andlise, por HPLC, de identificacdo e quantificacdo dos componentes
encontrados no extrato de erva-mate mostrou que o composto predominante € o
acido clorogénico (Tabela 6). Em razdo da metodologia empregada identificou-se
apenas o0 5-CQA, sem os isébmeros. A concentracao de cafeina foi a segunda maior
identificada, com teor chegando préximo ao do &cido clorogénico. Os
cromatogramas encontram-se nos Anexos A a F.

O componente com menor concentracdo identificado no extrato foi a
teobromina.

Esse resultado corrobora com Colpo (2012), que analisou o perfil fitoquimico
e a capacidade antioxidante da erva-mate do Brasil, Argentina e Uruguai. A autora
preparou diversos extratos simulando a forma de consumo da erva-mate, para
assim conhecer os compostos ingeridos pela populacdo que normalmente
consome o produto. Foi visto, por meio de analise cromatografica, que o composto
com teor mais elevado presente no extrato foi o0 acido clorogénico. Ja a teobromina

foi a substancia encontrada em menor quantidade.
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Tabela 6. Componentes individuais identificados e quantificados, por HPLC, no
extrato de erva-mate (llex paraguariensis).

Compostos Concentracao (g/100 mL)
Acido clorogénico (CGA) 0,35+ 0,01
Cafeina 0,29 + 0,00
Teobromina 0,03 £ 0,00

Média + Desvio Padrdo; n = 3, sendo n = niumero de repeticdes utilizadas.

Tonet et al. (2019) quantificaram o0s compostos bioativos presentes no
extrato seco, por spray dryer, de erva-mate para posterior aplicacdo em
hamburguer de peixe. Os autores buscaram explorar, principalmente, seu potencial
antimicrobiano para conservacgéo do produto desenvolvido. O extrato apresentou
49,6 mg g de acido clorogénico e 34,5 mg g de cafeina. E foi concluido que a
utilizacdo do extrato seco foi eficiente para o propdsito. A concentracdo dos
compostos determinada pelos autores se mostrou superior ao encontrado no
presente trabalho.

Diferencas entre a concentracdo dos compostos encontrados podem estar
relacionadas a natureza do extrato, o estudo anteriormente citado o utiliza seco,
portanto mais concentrado que um extrato liquido.

Ao analisar o extrato liofilizado de erva-mate, Vargas (2019) encontrou os
seguintes valores para acido clorogénico, teobromina e cafeina: 394,16 mg/mL,
87,59 mg/mL e 68,85 mg/mL, respectivamente. O extrato utilizado foi aquoso a
15%. Com essa técnica de microencapsulacdo foi possivel observar maior
quantificacdo de teobromina, que superou a quantidade de cafeina presente.

Ja Boji¢ et al. (2013) determinaram os compostos fendlicos, flavonoides e
xantinas no extrato aquoso de erva-mate. Eles encontraram as quantidades de 3
mg g de &cido clorogénico, 5,4 mg g* de cafeina e 2,7 mg g de teobromina.
Nesse caso, foi visto que, no extrato aquoso o composto predominante foi a
cafeina. Esses resultados estdo proximos as concentragcbes encontradas no
presente trabalho, sobretudo em relacdo ao acido clorogénico. As concentracdes
dos compostos ativos podem variar dependendo da solugcdo usada para extracao,
junto a isso o tipo de matéria-prima utilizada (folha in natura ou processada) e a

metodologia de extracdo empregada.

41



5.1.2 Estabilidade do extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex

paraguariensis)

5.1.2.1 Estabilidade da cor instrumental do extrato

Para avaliacdo da estabilidade da cor do extrato foram eleitos os parametros
que melhor representavam as caracteristicas da amostra, e 0s que realmente
pudessem apresentar alguma diferenca apds ao final de determinado periodo.

Os parametros escolhidos foram L* (luminosidade), b* (coordenada
cromética com variacdo do amarelo ao azul), C* (cromaticidade) e AE (diferenca
total de cor), que podem ser vistos na Tabela 7. Estes valores foram avaliados
guanto tendéncia de comportamento linear com coeficiente de corre¢cdo acima de
70%.

Em relacdo a luminosidade do extrato percebeu-se que houve uma
tendéncia a diminuicdo com o passar do tempo, que foi mais acentuada na amostra
armazenada em temperatura mais elevada.

Ao observar a coordenada b* notou-se maior efeito da diminuicdo do amarelo
no armazenamento a 25°C, maior temperatura utilizada no experimento. Efeito
igualmente visto em relacdo a cromaticidade (C*), também chamada saturacéo.
Nas trés temperaturas ocorreu seu declinio, porém com maior énfase a 25°C. Com
0 passar do tempo o extrato apresentou tendéncia a coloracéo mais difusa e opaca,
com perda gradual de sua intensidade.
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Tabela 7. Parametros de cor do extrato hidroalcodlico de erva-mate durante estudo
de estabilidade em trés diferentes temperaturas.

Temperaturade Tempo Parametro

armazenamento (dias) L* b* C* AE
0 28,03 11,71 12,49 -

7 26,99 10,58 11,61 1,60

14 26,77 10,38 11,09 1,88

21 25,51 8,95 9,77 3,76

5°C 28 26,84 10,50 11,24 1,73
35 26,96 9,58 10,35 2,42

42 26,87 9,55 10,33 2,49

49 26,69 9,37 10,20 2,71

56 25,31 7,41 8,37 5,10

0 28,03 11,71 12,49 -

7 26,40 9,04 10,12 3,14

14 27,29 10,23 10,88 1,78

21 26,80 9,64 10,38 2,46

15°C 28 26,65 9,21 9,94 2,92
35 26,43 8,48 9,26 3,66

42 26,16 7,85 8,68 4,34

49 26,37 8,30 9,14 3,83

56 26,20 7,89 8,77 4,27

0 28,03 11,71 12,49 -

7 26,19 8,50 9,57 3,70

14 25,46 7,85 8,85 4,64

21 24,97 7,50 8,64 5,20

25°C 28 24,25 6,39 7,60 6,53
35 24,66 6,10 7,32 6,55

42 24,83 6,11 7,46 6,45

49 24,06 5,42 6,80 7,44

56 23,82 5,31 6,73 7,66

Os extratos, muitas vezes, sdo usados para aplicagdo em alimentos, como
no presente trabalho. Sao vistos como aliados, com fun¢des de preservacao, aporte
de antioxidantes, ou mesmo para conferir determinadas caracteristicas ao produto.
Dionisio et al. (2018) utilizaram a fibra do pedunculo do caju (Anacardium
occidentale L.) para elaborarem um extrato (extrato concentrado de carotenoides),
gue exerceria funcdes de corante alimenticio natural. Sua estabilidade foi estudada

por 180 dias, sob armazenamento a 5°C. Em relacdo a luminosidade (L*) os
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resultados variaram de 93,38 (dia zero) a 92,09 (180 dias). Constata-se que além
do extrato ser bastante claro, pouco se alterou durante o armazenamento. O que
também ocorreu com a coordenada cromatica b*, que variou de 22,72 (dia zero) a
23,52 (180 dias). Os autores mediram o AE do inicio e final do periodo de
armazenamento, que foi de 1,4, salientando que o extrato pouco se alterou com o
tempo, sendo as mudancas consideradas imperceptiveis. No presente trabalho, a
cor do extrato de erva-mate apresentou alteragcbes mais acentuadas e em menor
espaco de tempo que o trabalho citado anteriormente, demonstrando que ele pode
ser mais sensivel as condicdes de estocagem.

O AE apresentou aumento gradativo com o passar dos dias, e com o
aumento da temperatura de armazenamento. Ou seja, quanto maior o tempo e
temperatura de armazenamento, maiores foram as mudangas na cor instrumental
do extrato, evidenciando que ela se altera mais rapidamente quando ele é exposto
a temperaturas mais elevadas, conforme o passar do tempo. A medicdo desse
parametro foi importante para estabelecer o quanto a cor desse extrato, ao ser
aplicado em algum produto, poderia se alterar perceptivelmente ap6s determinado

tempo de armazenagem e a diferentes temperaturas.
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Figura 13. Gréfico da variacdo da diferenga total de cor (AE) do extrato de erva-
mate em funcédo do tempo.

O resultado de AE foi ajustado para Arrhenius e se adequou ao modelo de
ordem zero. Com Q10 = 1,86 e energia de ativacao (Ea) = 11,18 KJ/mol. O valor de
Q1o sinaliza que a cada aumento de 10°C esse extrato tera sua diferenca total de

cor aumentada 1,86 vez.

5.1.2.2 Estabilidade dos compostos fendlicos totais do extrato
Na avaliacdo da estabilidade dos compostos fendlicos presentes no extrato
de erva-mate foi feito o ajuste que melhor representou as alteragcdes ocorridas

durante o armazenamento, que nesse caso foi em um modelo de 12 ordem.

Tabela 8. Avaliacdo dos compostos fendlicos presentes no extrato de erva-mate
durante armazenamento em trés temperaturas.

Tempo Temperatura de armazenamento

Parametro .
(dias) Ln5°C Ln15°C Ln 25°C
Compostos 0 7,92 7,92 7,92
fendlicos (mg 7 7,87 7,87 7,90
GAE/100 g) 14 7,89 7,87 7,85

GAE = Equivalente em &cido galico.
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Ao contrapor as trés curvas relacionadas aos compostos fendlicos (Figura
14) observa-se que a correspondente ao armazenamento a 25°C apresentou maior
inclinacédo, indicando que o extrato ao ser acondicionado a essa temperatura sofre

maior alteracéo na degradacdo de seus compostos fendlicos.
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Figura 14. Grafico dos compostos fendlicos do extrato de erva-mate de acordo com
0 tempo de armazenamento.

Esse parametro apresentou Q10 = 1,27 e Ea = 14,81 KJ/mol. Essa energia de
ativacdo mostra que a temperatura exerceu maior influéncia na degradacdo dos
compostos fendlicos. Junto a essa informacédo, o Q1o indica que, a cada aumento
de 10°C na temperatura, os compostos fendlicos se degradam 1,27 vez mais.

Estudos relacionados a estabilidade dos compostos fenélicos em hortalicas
demonstram que a temperatura de armazenamento influencia diretamente em sua
preservacdo ou degradacdo. Foi constatado que temperaturas mais baixas
conseguiriam preservar por mais tempo esses compostos (CAMPOS et al., 2009).
Concluséo que corrobora com os resultados obtidos no extrato de erva-mate
estudado.

Oliveira et al. (2022) estudaram o efeito da luz na estabilidade dos
compostos fendlicos presentes no cha mate armazenado por 8 semanas, em

temperatura ambiente. Foi observado que a amostra armazenada protegida da luz
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nao apresentou diferenca significativa no teor de compostos fendlicos totais durante
o periodo do estudo. Entretanto, o cha mate que permaneceu sob exposicao da luz
sofreu decaimento significativo dos compostos fendlicos. Com 8 semanas de
armazenamento a queda foi de 4,3%, evidenciando que a luz pode ser um fator
relevante na degradacao desses compostos. Nota-se que ndo somente a exposi¢cao
a luz ou a duracao do experimento exerceram efeito na degradacédo dos compostos
fendlicos, manter a amostra em temperatura ambiente pode ter contribuido com o
resultado encontrado, com sua deterioracao total. Como visto no presente estudo,
0 extrato armazenado a 25°C, considerada temperatura ambiente, foi 0 que
registrou maior decaimento na concentracdo de compostos fendlicos.

O efeito da temperatura nos compostos fendlicos pode ser atenuado com o
uso de determinadas técnicas de conservacdo, como apresentado por Silva et al.
(2010), que compararam a estabilidade dos compostos fendlicos presentes no suco
de goiaba (ndo adocado), pés enchimento a quente e asséptico, por 250 dias a
temperatura ambiente (28 = 2°C). A amostra submetida a enchimento a quente
variou de 110,15 mg de &cido tanico/100 mL (dia zero) a 94,98 mg de acido
tanico/100 mL (ap6s 250 dias). Ja a amostra que passou por processo asséptico
teve variacdo de 77,93 mg de &cido tanico/100 mL (dia zero) a 74,38 mg de &cido
tanico/100 mL (apos 250 dias). Ambos resultaram em perdas na concentracdo de
compostos fendlicos, porém considerando o longo tempo de armazenamento a

temperatura ambiente, eles ndo se degradaram por completo.

5.1.2.3 Estabilidade da atividade antioxidante, pelo método de DPPH, do
extrato

O estudo da estabilidade da atividade antioxidante do extrato de erva-mate

mostrou que independente da temperatura de armazenamento utilizada o declinio

de antioxidantes presentes foi semelhante.
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Tabela 9. Avaliacdo da atividade antioxidante (DPPH) do extrato de erva-mate
durante armazenamento em trés temperaturas.

Tempo Temperatura de armazenamento

Parametro .
(dias) |Ln5°C Ln15°C Ln 25°C
Atividade 0 5,79 5,79 5,79
antioxidante 7 5,56 5,53 5,56
DPPH (umol 14 5,47 5,50 5,45
TE/Q) 21 5,32 5,34 5,38

TE = Equivalente trolox.

Na Figura 15 observa-se que o passar do tempo houve queda na atividade
antioxidante dos extratos armazenados nas trés temperaturas 5°C, 15°C e 25°C.

Grisi et al. (2020) analisaram a atividade antioxidante, por DPPH, dos
extratos aquoso e hidroalcodlico dos frutos do juca (Libidibia ferrea), armazenado
a 5°C, por 90 dias. Os resultados encontrados para o extrato aquoso foram de 2,27
mol Trolox/g (dia zero) a 1,63 mol Tolox (dia 90), e para o hidroalcodlico de 2,91
mol Trolox/g (dia zero) a 1,92 mol Tolox (dia 90). Neste caso foi visto que os frutos
gue tiveram seus compostos antioxidantes extraidos com a solucéo de etanol/agua
50% (v/v) apresentaram melhor resultado na quantificacdo da atividade
antioxidante. A perda foi gradual, chegando ao ultimo dia de experimento com
atividade antioxidante consideravel. Como dito anteriormente, o presente estudo foi
conduzido utilizando extrato hidroalcodlico, e a capacidade antioxidante néao foi
afetada pela temperatura de armazenamento. Ela foi decaindo pouco a pouco, se
perdendo com o passar dos dias.
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Figura 15. Gréfico da atividade antioxidante (DPPH) do extrato de erva-mate em
funcdo do tempo.

A atividade antioxidante, determinada pelo método DPPH, foi ajustada ao
modelo de primeira ordem com Ea = 3,45 KJ/mol e Qio= 0,92. Os valores mais
baixos obtido de energia de ativagdo e Qio mostram que a temperatura exerceu

menor influéncia na degradacéo dos antioxidantes do extrato em razdo do tempo.

5.2 Emulséo do extrato hidroalcodlico de erva-mate (llex paraguariensis)
A emulsado foi uma parte intermediaria do estudo, necesséria para que se
produzisse microparticulas por gelificacao idnica a partir do extrato hidroalcodlico.
Com base nos resultados obtidos nas analises de indice de sedimentacéo,
microestrutura e didametro médio, que sdo descritos a seguir, constatou-se que a
melhor emulsdo, com as melhores caracteristicas, era composta por 5% de PGPR.
Em todas as analises individuais seu desempenho foi superior, sendo considerada
a melhor opcado para dar prosseguimento ao estudo e ser usada para elaboracéo

das microparticulas.

5.2.1 indice de sedimentac&o (IS)

O indice de sedimentagdo esta relacionado a estabilidade da emulséo,
definida pela sua capacidade em manter as propriedades com o passar do tempo.
A instabilidade da emulsdo pode acontecer por diversos fatores, fisicos ou
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quimicos. Entre as mudancas fisicas estd a sedimentacdo, causada por sua
instabilidade, nela as gotas fazem um movimento descendente, que ocorre pelo
fato delas terem maior densidade que o liquido que as envolve (MCCLEMENTS,
2016).

As emulsbes A/O preparadas com diferentes concentracbes de PGPR
(polirricinoleato de poliglicerol) foram observadas 24h apds o preparo. Observou-
se, conforme Figura 16, que a amostra contendo apenas 3% de emulsificante
apresentou visivel separacdo de fases, além de muitas gotas grandes, espalhadas
por toda extensdo da proveta, principalmente na superficie. O indice de
sedimentacao dessa emulséo foi de 11,65% (Tabela 10). A emulsdo com 4% de
PGPR também teve separacdo de fases, porém suas gotas além de menores
estavam em quantidade inferior, conclusdo validada pelo célculo do indice de

sedimentacao dessa amostra que resultou em 5,83%.

Tabela 10. indice de sedimentac&o (IS) de emulsdes de extrato de erva-mate (llex
paraguariensis) contendo 3, 4 e 5% de emulsificante PGPR.

Teor de PGPR na indice de
formulacéao (%) sedimentacéo (%)
3 11,65
4 5,83
5 1,46

PGPR: palirricinoleato de poliglicerol.

A formulacdo com 5% de emulsificante apresentou maior estabilidade e
demostrou ser mais adequada ao uso, seu IS foi menor em relacdo as anteriores,
somente 1,46%, houve pouca separacao de fases, ficando mais homogénea e sem
gotas visiveis. Levando em consideracdo apenas os resultados desse ensaio, ela

seria a mais adequada para a microencapsulacao.
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Figura 16. Emulsdo com diferentes porcentagens de emulsificante PGPR
(polirricinoleato de poliglicerol). Apés o preparo (A) e depois de 24 horas (B).

5.2.2 Microestrutura

A diferenca na microestrutura das emulsdes foi perceptivel, conforme
observado na Figura 17. Quanto menor o teor de emulsificante na formulacdo da
emulsdo, maiores estéo as goticulas do sistema. A emulsédo contendo 3% de PGPR
se mostra menos homogénea, com gotas de diversos tamanhos.

Os emulsificantes sdo amplamente utilizados na industria de alimentos. Sao
aditivos capazes de diminuir a tensao superficial entre 6leo e agua ou entre agua e
ar, promovendo a emulsificacdo e aumentando a estabilidade da emulséo. Eles
melhoram a textura e uniformidade do alimento, além de prolongarem sua vida util
(KROG & SPARSY, 2004). De fato, € possivel notar que a amostra com a maior
guantidade de emulsificante (5%) € a mais uniforme entre as trés e
conseguentemente é a que apresentou maior estabilidade apés 24 horas.

Segundo McClements (2016), durante a homogeneizacao prolongada ocorre
a diminuicdo das gotas e aumento da area interfacial, o que pode tornar a
quantidade de emulsificante insuficiente, a principio. Sem emulsificante para cobrir
estas areas, as gotas tendem a se aglutinar, comprometendo a estabilidade. No
caso das emulsdes testadas é possivel constatar que apenas 3 ou 4% de PGPR
ndo foram suficientes para garantir a cobertura das areas interfaciais e isso
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ocasionou a menor estabilidade dessas emulsdes. Esse resultado reafirmaria a
escolha da emulsao 5%.

20 UM §

Figura 17. Microscopia das emulsdes contendo 3% (A), 4% (B) e 5% (C) de
emulsificante PGPR, aplicando aumento de 1000x.
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5.2.3 Diametro médio e distribuicdo de tamanho

Os resultados obtidos no estudo do tamanho das goticulas mostraram que a
concentracdo de emulsificante utilizada na formulagédo € inversamente proporcional
ao diametro médio que elas apresentaram (Tabela 11). A emulsdo com 3% de
PGPR teve, em média, 6,962 um. Ja a amostra com 5% de PGPR apresentou
diametro médio de 4,166 um. Esta também registrou o menor indice de
polidisperséo entre as emulsdes analisadas.

Com base nesses resultados, e nos obtidos das analises anteriores, a
emulsdo com 5% de PGPR foi eleita para posterior microencapsulacdo, pois
apresentou os melhores atributos para o fim, sendo estes o0 menor diametro de gota

e menor indice de polidisperséo.

Tabela 11. Diametro médio e indice de polidisperséo (PDI) das emulsées contendo
3, 4 e 5% de emulsificante PGPR.

Amostra Diametro médio (um) PDI
3% de PGPR 6,962 + 0,081 1,147 + 0,01
4% de PGPR 6,511 + 0,609 1,200 £ 0,08
5% de PGPR 4,166 + 0,566 0,935 £ 0,03

Média + Desvio Padrao; n = 6, sendo n = ndmero de repeti¢des utilizadas.

A distribuicio de tamanho pode estar relacionada ao tipo de
homogeneizador utilizado no processo de elaboracdo das emulsdes. Alguns tipos
conseguem gerar distribuicdes menores, entretanto, os classificados como de alto
cisalhamento tendem a produzir distribuicdes maiores. Em geral, se houver ampla
diferenca entre os diversos valores de tamanho, a polidispersidade tende a ser
maior (MCCLEMENTS, 2016). Algo que pode ter ocorrido na emulsédo de 4% de
PGPR, que apresentou o maior PDI. O gréfico de distribuicdo do didametro médio
desta emuls&o pode ser visto no Anexo H, assim como o da amostra de 3% (Anexo
G).

De acordo com McClements (2016) o estudo do tamanho de gota de uma
emulsdo é de grande importancia, uma vez que ira afetar os alimentos que elas
compdem em diversos aspectos. Ele é determinante na avaliacdo do prazo de
validade de um produto, bem como, de sua textura e aparéncia. Se a emulsdo

contiver algum composto com finalidade especifica, o didametro da goticula também
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afetara suas caracteristicas de liberacdo no organismo. Ainda segundo o autor,
guanto maior a velocidade de rotacdo e o tempo de homogeneiza¢cdo menor sera
o tamanho da gota. Isso ocorre até que seja atingido um limite inferior, o qual a
referéncia depende do tipo de amostra utilizada. Dispersores de alto cisalhamento,
como o usado no experimento, costumam gerar gotas com diametro variando entre

1 e 10 um. Esses valores correspondem ao encontrado na emulsao 5% de PGPR,

gue teve gotas variando de 1 a, pouco mais, de 10 um (Figura 18).
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Figura 18. Grafico de distribuicdo do diametro médio (um) da emulsdo com 5% de
PGPR.

5.3 Microparticulas de extrato de erva-mate (llex paraguariensis)

5.3.1 Producéo das microparticulas

Para a producéo das microparticulas foi utilizada a emulsédo contendo 5% de
emulsificante PGPR, pois ela apresentou melhor estabilidade quando comparada
as outras formulagdes. A partir dela foi preparada a emulséo dupla (20:80), da qual
posteriormente produziu-se as microparticulas.

No Encapsulator B-390, ao utilizar frequéncia de 1100 Hz, voltagem de 2000
V e presséao entre 300 e 400 mbar notou-se que as microparticulas apresentaram
tamanho e homogeneidade de acordo com o esperado (Figural9).
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Figura 19. Microparticulas imidas com extrato de erva-mate elaboradas a partir da
técnica de gelificacdo idnica.

5.3.2 Caracterizagdo das microparticulas imidas

5.3.2.1 Umidade

As particulas produzidas nas condi¢fes de 1100Hz/2000 V apresentaram
umidade de 79,24% + 0,51. Pela prépria técnica de microencapsulagao utilizada,
gelificacdo ibnica, é esperado teores elevados de umidade.

Rocha (2017) também utilizou a técnica de gelificacdo i6nica para produzir
microesferas contendo suco de tomate, visando a preservacao do licopeno. A
autora testou trés tipos de formulacdes, que se diferenciavam na presencga de
alginato de sédio, maltodextrina ou inulina. As particulas apresentaram umidade de
93,4% (alginato de sddio), 95,67% (maltodextrina) e 96,56% (inulina). A umidade
foi considerada alta para as trés formulacdes. No presente trabalho, as

55



microparticulas de extrato de erva-mate tiveram umidade alta, porém inferior as
microesferas de suco de tomate, provavelmente pela presenca de 6leo na emulsdo
dupla

Ferreira (2018) elaboraram microcapsulas contendo extrato de beterraba por
gelificacéo ibnica com o objetivo de usufruir de suas propriedades funcionais, até
entdo, pouco exploradas. Entre as analises de caracterizacdo, a autora verificou a
umidade, que foi igual a 92,697%, valor acima das microparticulas de extrato de
erva-mate.

A alta umidade encontrada nas microparticulas pode estar associada ao uso
de pectina como material de parede, um polissacarideo com elevada afinidade pela
agua. Seu uso é bastante difundido em produtos alimenticios, em funcéo de sua
versatilidade, podendo ser usada como emulsificante, espessantes, estabilizante,
além de ser capaz de gelatinizar (MENEZES et al., 2015).

Os teores elevados mostram que 0 uso da técnica estd associado a
particulas com alta umidade, sendo essa informacdo decisiva na escolha de

aplicacéo.

5.3.2.2 Microestrutura
As microparticulas Umidas foram observadas em estereoscopio, com
aumento de 40x vezes (Figura 20) e em microscépio 6tico, com aumento de 100x
(Figura 21). Nas imagens é possivel notar as goticulas de emulsdo aprisionadas
em cada particula, o que mostra que a gelificacdo ibnica cumpre seu objetivo.
Mesmo que algumas particulas tenham apresentado tamanho um pouco
maior, ou menor, que a média, foi visto que elas mantiveram certa homogeneidade,

se apresentando em tamanhos regulares e semelhantes.
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Figura 20. Microparticulas de extrato de erva-mate produzidas pela técnica de
gelificacdo ibnica (1100Hz/2000 V) observadas em estereoscopio (40x).

Figura 21. Microparticulas de extrato de erva-mate, produzidas pela técnica de
gelificacdo ibnica (1100Hz/2000 V), observadas em microscépio 6tico (100x).
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O encapsulamento dos compostos ativos de interesse, que muitas vezes se
degradam com facilidade, € uma alternativa eficiente para preserva-los e permitir
que eles sejam liberados apenas nos locais adequados. A gelificacdo ibnica
consegue desempenhar essa funcdo, e o processo tem menor custo, quando
comparado a outras técnicas (HOLKEM et al., 2015).

Na Figura 21, com maior aumento, é possivel observar detalhadamente a
superficie das particulas, que aparenta ser lisa e se mantem intacta. Além disso,
mostra que as pequenas gotas de emulsdo, composta em parte pelo extrato,
ficaram protegidas pela parede formada pela ligacdo entre a pectina e o cloreto de
calcio.

Rocha (2017) por meio de micrografias provenientes de estereoscopio,
concluiu que microesferas de suco de tomate elaboradas em seu trabalho,
independente do material de parede utilizado (alginato de sédio, maltodextrina e
alginato de sodio + inulina) apresentaram superficie sem fissuras, garantindo sua

conservacao. Qualidade também encontrada nas microparticulas de erva-mate.

5.3.2.3 Diametro médio e distribuicdo de tamanho

Com o intuito de produzir particulas em menor tamanho possivel, a mesma
emulsao foi usada para testes em duas condi¢cdes no equipamento: 600 Hz/1250 V
e 1100 Hz/2000 V.

O equipamento programado para operar a 1100 Hz/2000 V conseguiu
produzir microparticulas com diametro médio e PDI menores (Tabela 12 e Figura
22). Sendo esta, portanto, eleita a melhor condicdo para elaboracdo das

microparticulas que dariam continuidade ao estudo.

Tabela 12. Diametro médio e indice de polidispersédo (PDI) de particulas umidas,
de extrato de erva-mate, em diferentes condigdes.

Condic¢des do

) Diametro médio (um) PDI
equipamento
600 Hz/1250 V 1481,75 + 23,10 0,54 £ 0,01
1100 Hz/2000 V 1321,76 + 12,03 0,51+0,01

Média + Desvio Padrdo; n = 6, sendo n = numero de repeticdes utilizadas.
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O grafico de distribuicdo do diametro médio (Figura 22) mostra de maneira
mais clara as caracteristicas das particulas. A 600 Hz/1250 V as microparticulas
tiveram grande variagao, enquanto na melhor condigéo elas se concentraram em

um intervalo menor de tamanho.
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Figura 22. Gréfico de distribuicdo do didametro médio das microparticulas de erva-
mate produzidas em diferentes condicdes. A curva vermelha representa a condicao
600 Hz/1250 V e a curva azul 1100 Hz/2000 V.

Cutrim (2019) estudou a microencapsulacdo de extrato de cha verde
utiizando a técnica de gelificacdo ibnica. As microparticulas resultantes
apresentaram diametro médio de 513,53 um. Esse valor foi inferior ao obtido no
presente estudo, uma vez que as microparticulas de erva-mate tiveram seu
didmetro médio igual a 1321,76 pum (1100 Hz/2000 V). Porém, em relacdo ao PDI
o valor encontrado foi menor nas microparticulas de erva-mate (0,51) do que nas
microparticulas de cha verde (1,54).

Ao microencapsular o extrato liofilizado de erva-mate por gelificacdo idnica,
Vargas (2019) obteve tamanho de particulas iguais a 180,43 pum (D50). Sendo
indice de polidisperséo 1,75. A gelificacdo se deu por meio de uma solucédo de
alginato de soédio e extrato liofilizado, atomizada em cloreto de calcio. As
microparticulas foram menores que as elaboradas no presente estudo. Foi utilizado
0 mesmo principio para formacgéo das particulas, mas elas foram preparadas de

formas diferentes. O uso da atomizagao, em detrimento do gotejamento, interfere
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nos diametros. O PDI foi maior que neste estudo, indicando pouca homogeneidade
no tamanho das particulas.

Desta forma, fica evidente que pequenas alteracbes na elaboragdo das
microparticulas, desde formulacdo, material de parede, até como elas serdo

formadas, ocasionardo diferencas nos diametros.

5.3.2.4 Corinstrumental das microparticulas imidas

As particulas Umidas apresentaram alta luminosidade (L*), o que pode ser
notado na Tabela 13 e Figura 23, que mostra o quao claras elas ficaram. Mesmo
gue o a* estivesse tendendo ao verde, o valor se encontra na area central do circulo
cromatico, dando a essa coordenada cromatica tonalidade difusa. Quanto ao b*, o
valor mostra a tendéncia ao amarelo. Pelo valor mais baixo de croma é possivel

perceber que as particulas estavam com a coloracdo menos saturada.

Tabela 13. Cor instrumental das particulas umidas contendo extrato erva-mate (llex
paraguariensis) (n=9).

L* a* b* C* h

68,15+157 -435+0,11 2397+0,89 24,36+0,87 -0,18+0,01
Média + Desvio Padrdo; n = 9, sendo n = niumero de repeti¢des utilizadas.

Caleffi (2014) ao microencapsular a polpa de amora-preta por coacervacao
e Spray dryer obteve valores de L*, respectivamente, 33,01 e 41,41. Os dois tipos
de particulas apresentaram coloracdes significativamente (p<0,05) distintas, sendo
a segunda mais clara que a primeira. Ambos 0s métodos geraram particulas mais
escuras que a elaborada no presente estudo. Valores que estariam relacionados
ao tipo de matéria-prima utilizada. A polpa de amora teria coloragcdo mais escura

que o extrato de erva-mate.
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Figura 23. Cor das microparticulas umidas.

Ao microencapsular o extrato de beterraba por gelificacdo idnica, Ferreira
(2018) obteve nas microcapsulas L* e C* de 26,80 e 10,53, respectivamente.
Ambos os valores foram menores que o0s encontrados no presente estudo,
significando que a cor das particulas de erva-mate foi considerada mais clara e

mais saturada que as capsulas de beterraba.

5.3.2.5 Eficiéncia de encapsulacgéo (EE)

A eficiéncia de encapsulacdo das microparticulas foi de 45% para os
compostos fendlicos totais e, por volta de, 30% para a preservagdo das
propriedades antioxidantes. Um dos motivos para esse resultado poderia estar
relacionado a degradacdo do extrato ao longo do processo de encapsulacao,
compostos por varias etapas. Ou mesmo envolver a extracao, que pode nao ter
sido suficiente para recuperacdo dos compostos de interesse.

Tabela 14. Eficiéncia de encapsulagéo (EE) das particulas umidas contendo erva-
mate.

Eficiéncia de encapsulacao (EE)

Compostos fendlicos totais 45%
Atividade antioxidante (ABTS) 31%
Atividade antioxidante (DPPH) 27%
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Sampaio (2018) ao utilizar melancia para extrair um concentrado rico em
licopeno e encapsula-lo, por meio de técnicas de gelificacdo idnica e spray drying,
obteve EE superior a 90% para o ativo. Sendo esse valor, acima do encontrado no
presente estudo.

Ao estudar a eficiéncia de encapsulacédo de microesferas de suco de tomate,
produzidas gelificacdo i6nica, Rocha (2017) encontrou resultados de EE variando
de 89,52% a 97,05% para o licopeno. Entre as trés formulagdes (alginato de sédio,
alginato de sodio e maltodextrina, e alginato de sodio e inulina) empregadas na
elaboracdo das microesferas, a que se destacou com melhor resultado foi a que
possuia como material de parede alginato e inulina. Esses valores também ficaram
acima do encontrado nas microparticulas de extrato de erva-mate. Algo a ser
acrescentado seria a influéncia exercida pelo material de parede na retencédo e
preservacao do extrato e de suas propriedades, neste estudo utilizou-se pectina,
podendo ter interferido no resultado de eficiéncia de encapsulacéo.

Moura et al. (2018a) encapsulou extrato de hibisco (Hibiscus sabdariffa L.)
por gelificacdo idnica. As autoras testaram algumas condi¢des para encontrar qual
oferecia maior EE de compostos fendlicos, antocianinas e atividade antioxidante.
Utilizando a técnica de gotejamento, a 100 Hz/400 V e 1100 Hz/2000 V, encontrou-
se os valores de 74,4 e 88,5% para compostos fendlicos; 67,9 e 88,1% para
antocianinas; e 55,2 e 60,6% para capacidade antioxidante. A eficiéncia de
encapsulacdo nas duas condi¢des ficou acima do encontrado no presente estudo.
O encapsulamento a 1100 Hz/2000 V gerou as menores particulas e ainda foi mais
eficiente. Com isso, constata-se que determinadas alteracdes durante a producao
afetam diretamente na quantidade de ativo e consequentemente nas propriedades

que as microparticulas disponibilizaréao.

5.3.2.6 Compostos fendlicos totais das microparticulas umidas

Com a extracao realizada nas microparticulas foi possivel a determinacéao
dos compostos fendlicos totais presentes (Tabela 15). O valor aparenta ter decaido
consideravelmente em relacdo ao extrato puro analisado anteriormente (item
5.1.1.6). Porém, o extrato compde 35% da emulsdo. E durante a elaboracdo das
microparticulas utiliza-se apenas 20% de emulsdo. Espera-se que a quantificacado

seja inferior, em torno de 7% do encontrado no extrato. Entretanto, o valor foi menor
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que o esperado (EE = 45%), podendo essa diminuicdo ser atribuida ao processo
de microencapsulacdo, que é constituido de varias etapas e favorece a
degradacdo; e a extracdo, um ponto critico, que pode néo ter removido todos os
polifendis.

Tabela 15. Compostos fendlicos totais das microparticulas imidas de erva-mate
(llex paraguariensis), expressos em base Umida e base seca.

Compostos fendlicos totais (mg GAE.100 g)

Base Umida Base seca

87,86 +1,79 423,18 + 8,60

Média + Desvio Padrdo; n = 4, sendo n = niumero de repeti¢des utilizadas;
GAE = Equivalente em acido galico.

Corkovié et al. (2021) quantificaram os compostos fendlicos totais em esferas
de hidrogel contendo suco de ardnia e elaboradas com diferentes materiais de
parede (alginato e alginato/pectina). As esferas que foram submetidas ao processo
de 30 minutos de reticulacdo apresentaram 4,51 g/kg (alginato) e 5,63 g/kg
(alginato/pectina). J& as amostras que se mantiveram por 90 minutos, tiveram
valores de 4,36 g/kg (alginato) e 5,69 g/kg (alginato/pectina). Como visto, as esferas
com a combinacdo de alginato/pectina como material de parede foram mais
eficientes na preservacdo dos compostos fendlicos. Os resultados foram proximos
ao encontrado no presente trabalho, considerando a base seca. Sendo que as
particulas tiveram pectina como material de parede.

Ao microencapsular o extrato hidroalcodlico de jabuticaba pela técnica de
gelificacdo ibnica, Mendes et al. (2021) mediu os compostos fendlicos de
microparticulas preparadas com diversas formulacdes, alterando o teor de alginato
(material de parede) e extrato de jabuticaba. As amostras contendo 1% de
alginato/3 mL de extrato e 1,5% de alginato/1 mL de extrato apresentaram 16,02
mg GAE/g e 4,59 mg GAE/qg, respectivamente. O valor da segunda formulacéo foi

préximo ao encontrado, em base seca, nas particulas de erva-mate.
5.3.2.7 Atividade antioxidante pelos métodos de DPPH e ABTS

As microparticulas também sofreram decaimento da capacidade

antioxidante em relacéo ao encontrado no extrato livre (EE = 27% por DPPH e 31%
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por ABTS). Entretanto, por serem muito sensiveis, esses compostos tendem a
perder suas propriedades de interesse mais rapido quando se encontram

desprotegidas.

Tabela 16. Atividade antioxidante, por DPPH e ABTS, das particulas umidas de
erva-mate (llex paraguariensis).

Método B.U. (umol TE/g) B.S. (umol TE/Q)

DPPH 3,13 £ 0,06 15,09 £ 0,29

ABTS 4,39 =+ 0,05 21,17 £ 0,24
Média + Desvio Padrdo; n = 4, sendo n = niumero de repeticdes utilizadas.
TE = Equivalente trolox; B.U.= base Umida; B.S.= base seca.

Por mais que tenham ocorrido perdas, por estarem protegidos nas particulas
0s atributos do extrato poder&o ser preservados por mais tempo.

Os resultados encontrados nos dois métodos foram proximos, algo ja
esperado e que mostra que mesmo com a utilizacdo de metodologias diferentes as
particulas apresentaram atividade antioxidante em equivalente trolox semelhantes.

Mendes et al. (2021) produziram particulas adicionadas de extrato de
jabuticaba, por gelificacdo ibnica. Sendo o objetivo do estudo a incorporagao das
particulas em biscoitos. Os autores testaram diversas formulacdes, entre elas a que
era composta por 1,5% de alginato/ 1 mL de extrato. Essas microcapsulas foram
testadas antes e apds passarem por processo térmico (180°C). Ela apresentou
atividade antioxidante de 978,94 uM trolox/g, antes e, 773,50 uM trolox/g depois de
ser submetida a temperatura elevada (180°C/20 min.). Esse processo acarretou
perda de 20,98% da capacidade antioxidante da particula. Sendo os valores obtidos
pela andlise de ABTS.

Corkovié et al. (2021) elaboraram esferas de hidrogel contendo suco de
arbnia, buscando aproveitar a capacidade antioxidante, ja conhecida, da baga. Os
autores realizaram ensaios para quantificar a atividade antioxidante por DPPH e
ABTS das esferas que tinham a combinacdo de alginato/pectina como material de
parede e encontraram valores iguais a 28,59 umol/100 g, para DPPH, e 35,24
pmol/100 g, para ABTS. Assim como no presente estudo, os resultados obtidos por

ABTS se mostraram superior ao de DPPH. Entretanto, a atividade antioxidante das
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particulas de extrato de erva-mate foi considerada mais elevada, tanto em base

Gamida, quanto em base seca.

5.3.3 Caracterizacdo das microparticulas secas

Apoés a decisdo do tipo de produto que as microparticulas de erva-mate
seriam aplicadas, barra de frutas e cereais, foi necessario que elas fossem
submetidas a alguma técnica de secagem, para ndo comprometer a qualidade do
produto. Além disso, a secagem parcial das microparticulas garante maior
estabilidade pela menor atividade de agua. Como descrito anteriormente, elas
foram secas por leito fluidizado. As microparticulas, por apresentarem algumas
caracteristicas distintas das Umidas, exigiram a realizacdo de novos ensaios,

essenciais para garantir que as barras nao fossem descaracterizadas.

5.3.3.1 Atividade de agua

A atividade de 4gua de um alimento € um dos parédmetros determinantes
para sua estabilidade ao longo das etapas de manipulagédo, processamento e
armazenamento. Apenas o teor de agua presente ndo fornece informacbes
suficientes da perecibilidade de um produto. E importante conhecer a intensidade
das ligacdes da agua com os componentes ndo aquosos, pois quanto mais forte
elas forem, menos disponivel a 4gua estara para subsidiar reacdes quimicas e de
degradacédo, causada por micro-organismos (REID & FENNEMA, 2010).

As particulas ap0s o processo de secagem por leito fluidizado apresentaram
atividade de 4gua de 0,6053 + 0,02.

Secolin (2014) microencapsulou o extrato de Camellia sinensis em
carreadores lipidicos, seguida de secagem por spray drying. A atividade de agua
foi de 0,169 para a amostra contendo trealose como adjuvante e submetida a
secagem a 120°C. Esse valor foi inferior ao encontrado nas microparticulas secas
de erva-mate.

Deladino et al. (2008) encapsulou o extrato liofilizado de erva-mate utilizando
dois sistemas diferentes, alginato de célcio e alginato de calcio-quitosana. A

atividade de agua da amostra com alginato de célcio foi de 0,997, ja nas particulas
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que ficaram imersas por 60 minutos em solucado de quitosana, foi de 0,990. Os

resultados obtidos pelos autores ficaram acima do encontrado no presente trabalho.

5.3.3.2 Umidade

A medicdo do teor de umidade das particulas € imprescindivel para avaliar
sua compatibilidade com o produto que ela seré aplicada. Com o uso da técnica de
secagem por leito fluidizado as particulas secas chegaram ao final do processo com
19% de umidade. Esse teor se mostrou mais adequado, que o das particulas
umidas, para aplicacdo nas barras de frutas e cereais.

Gris (2018) com o objetivo de aproveitar as propriedades da erva-mate para
aplicacéo em iogurte, liofilizou o extrato e o utilizou para elaboracdo de particulas
lipidicas solidas, que preservariam seu potencial antioxidante, quando aplicado ao
produto. Na analise de umidade realizada pela autora, as microcapsulas
apresentaram o teor de 12,02%. Valor este, inferior ao encontrado nas
microcapsulas do presente estudo. Esse resultado pode estar relacionado ao uso
da técnica de liofilizacdo utilizada no extrato, que reduziriam drasticamente sua
umidade.

JA Sampaio (2018) utilizou a técnica de spray drying para
microencapsulacdo de extrato de melancia, visando a conservagéo do licopeno,
composto natural da fruta. A autora utilizou como agente encapsulante a
maltodextrina e a umidade ao final do processo chegou a 1,11%. Esses valores
foram considerados baixos, e muito inferiores ao teor de umidade das
microparticulas secas de erva-mate.

Secolin (2014) ao utilizar carreadores lipidicos para encapsular os
compostos bioativos do ché verde e seca-los por spray drying, obteve umidade de
1,79% em uma das formulacdes estudadas, que continha trealose como adjuvante
e secagem a 150°C. Esse teor foi considerado baixo quando comparado ao

resultado encontrado no presente estudo e esta relacionado ao tipo de secagem.
5.3.3.3 Diametro médio e distribuicdo de tamanho

O didametro médio das microparticulas secas de erva-mate foi de 1009,66 um

(Tabela 17). O processo de secagem, ao reduzir consideravelmente a umidade,
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promoveu a diminuicdo do tamanho da particula, que quando Umida possuia

1321,76 pum, conforme pode ser verificado no item 5.3.2.3.

Tabela 17. Diametro médio e indice de polidisperséo (PDI) de particulas secas de
erva-mate.

Diametro médio (um) PDI

1009,66 + 28,06 1,100 + 0,06
Média + Desvio Padrdo; n = 6, sendo n = niumero de repeticdes utilizadas.

O indice de polidisperséao foi de 1,100. Ao comparar com o PDI das particulas
Umidas o valor aumentou, chegando a dobrar. Essas mudancas tornam-se
perceptiveis ao observar a Figura 24, onde houve um leve alargamento do pico.
Significando que as particulas perderam um pouco da homogeneidade, em relacéo
ao tamanho, que apresentavam anteriormente. O processo de secagem pode ter
retirado mais umidade de umas particulas em detrimento de outras, o que afetou

de maneira diferente o tamanho de cada uma.
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Figura 24. Grafico de distribuicdo do diametro médio das microparticulas secas de
erva-mate.

Murakami (2016) microencapsulou o extrato concentrado de erva-mate por
spray drying. A autora testou formulagbes, alterando apenas o tipo de
maltodextrina. As particulas apresentaram tamanho de 11,69; 10,78 e 12,37 pum,

para as maltodextrina com 10, 15 e 20 de dextrose equivalente, respectivamente.
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Esses valores foram menores ao encontrado no presente estudo. O tamanho das
particulas esta relacionado a técnica de microencapsulacao utilizada. No caso das
microparticulas de extrato de erva-mate, elas foram produzidas por gelificacdo
ibnica e depois secas por leito fluidizado, o que naturalmente resultaria em
tamanhos maiores. Em vista do uso de uma técnica, o spray drying, que tem o
objetivo de formar particulas pequenas o bastante para parecerem um po.

Buratto (2018) também fez uso da técnica de spray drying para
microencapsular polpa de feijoa (Acca sellowiana), utilizando goma arébica e
maltodextrina. Com a temperatura de processo de 90°C e 30% de agente
encapsulante, os resultados obtidos variaram 1,46 a 13,4 um (goma arabica) e 1,06
a 13,0 (matodextrina). Os diametros encontrados, mesmo com variagdo, foram

menores ao das particulas do presente estudo.

5.3.34 Cor instrumental
Entre as diversas mudancas que ocorrem ao diminuir a umidade da particula,
0 processo de secagem ocasionou em um leve escurecimento da mesma, como

pode ser observado na Figura 25.

Figura 25. Microparticulas de extrato de erva-mate secas por leito fluidizado.
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Comparando com as particulas umidas (5.3.2.4) houve decréscimo da
luminosidade, ou seja, as microparticulas secas ficaram mais escuras. Isso pode
ser em consequéncia da presenca do 6leo, usado para compor a emulséo, ou
mesmo pela coloracdo do proprio extrato de erva-mate, que é escuro, e pode ter

ficado mais evidenciado apos a secagem.

Tabela 18. Cor instrumental das particulas secas de extrato erva-mate (llex
paraguariensis).

L* a* b* C* h
39,19+1,11 4,19+0,11 27,97/ +0,70 28,28+0,69 0,15+0,01

Média + Desvio Padrao; n = 9, sendo n = ndmero de repeti¢des utilizadas.

As microparticulas secas também apresentaram maior saturacdo, tornando-
se mais intensa e com maior tendéncia a coloragdo amarela.

Buratto (2018) ao encapsular polpa de feijoa (Acca sellowiana) por
atomizacao, em diferentes condi¢cdes de temperatura e concentracdo de agente
encapsulante, obteve L* de 55,45 para a polpa in natura da fruta. Ao promover a
encapsulagdo, com uso de maltodextrina, as particulas apresentaram luminosidade
variando de 60 a 64, em média. A polpa apresentou C* (cromaticidade) de 14,14, e
nas particulas entre 7 e 12, aproximadamente. A luminosidade foi superior a
encontrada nas microparticulas secas de erva-mate, entretanto estas
apresentaram maior saturagao.

Podem ocorrer variagdes na coloracdo de particulas por diversos fatores,
desde as consequéncias inerentes a técnica empregada até ao comportamento da
matéria-prima, polpa ou extrato, todas podem sofrer alguma alteracdo de cor
durante o processo, que ira refletir no produto final.

5.3.3.5 Compostos fendlicos totais

A quantificacdo dos compostos fendlicos totais encontrados nas
microparticulas secas apresentou valor proximo ao encontrado nas particulas ainda
umidas, indicando que o processo de secagem utilizado foi bem-sucedido, pois
conseguiu remover a umidade sem comprometer consideravelmente as

propriedades do extrato aplicado.
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Tabela 19. Compostos fendlicos totais das microparticulas secas de erva-mate (llex
paraguariensis), expressos em base Umida e base seca.

Compostos fendlicos totais (mg GAE.100 g)
Base umida Base seca

379,86 + 5,76 468,97 + 7,11

Média + Desvio Padrdo; n = 4, sendo n = numero de repeticdes utilizadas.
GAE = Equivalente em acido galico.

Ao comparar os valores de compostos fendlicos relacionados a feijoa (Acca
sellowiana), Buratto (2018) encontrou valores de 49,45 mg GAE g* para polpa in
natura e 40,85 mg GAE g para polpa microencapsulada, por spray drying, com as
seguintes condicdes de processo: 90°C de temperatura de secagem e 30% de
agente encapsulante maltodextrina. A preservac¢do dos compostos fenélicos pode
estar relacionada diretamente a técnica utilizada e a quantidade da matéria-prima
presente. No caso da gelificacdo ibnica, o extrato faz parte de uma emulsdo
simples, que sera convertida em emulsao dupla e assim microencapsulada. Assim,
a quantidade de ativo em cada microcapsula é consideravelmente inferior ao que
ocorre na atomizagao, como no caso do estudo citado.

Nunes & Menezes (2015) defendem o uso da técnica microencapsulagéo por
spray drying para preservacdo dos compostos fendlicos da erva-mate, pois 0
extrato usado na forma livre tende a ser mais instavel e se degradar quando exposto
a determinadas condi¢cdes, como luz, altas temperaturas e oxigénio. Quando
microencapsulado pode ser aplicado em alimentos e com suas propriedades
conservadas.

Riccio (2019) produziu, por meio de liofilizacdo, microcapsulas de extrato de
erva-mate com material de parede composto por 50% de goma arabica e 50% de
frutooligossacarideo. Ao quantificar os compostos fendlicos presente nessa
formulacdo encontrou 111,2 mg GAE 100 g™. Valor inferior ao encontrado no
presente estudo, que apresentou maior quantidade de compostos fendlicos nas

microparticulas de erva-mate tanto em base umida, como em base seca.
5.3.3.6 Atividade antioxidante pelos métodos de DPPH e ABTS

Em relagdo a atividade antioxidante também foi coerente os resultados

obtidos nas microparticulas secas. Notou-se que os valores encontrados foram
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proximos aos da particula umida em base seca. Mostrando novamente que o
processo de secagem também ndo afetou negativamente a capacidade
antioxidante da amostra.

Os valores apresentados em base Umida e seca ndo foram muito distantes

entre si, ja que as particulas secas se encontravam com teor baixo de umidade.

Tabela 20. Atividade antioxidante, por DPPH e ABTS, das particulas secas de erva-
mate (llex paraguariensis).

Método B.U. (umol TE/g) B.S. (umol TE/g)
DPPH 15,83 +£0,17 19,54 £ 0,21

ABTS 19,20 £ 0,93 23,70+1,15

Média + Desvio Padrdo; n = 4, sendo n = niumero de repeti¢cdes utilizadas.
TE = Equivalente trolox; B.U.= base Umida; B.S.= base seca.

Riccio (2019) ao avaliar a capacidade antioxidante de extrato de erva-mate
liofilizado obteve para DPPH e ABTS 2595 mM Trolox 100 g* e 48033 mM Trolox
100 g, respectivamente. Valores estes, mais elevados que o encontrado nas
microparticulas secas do presente estudo. A quantificacdo da atividade
antioxidante dependerd do tipo de extrato utilizado e da técnica de

microencapsulacdo empregada. (converter na minha unidade)

5.3.4 Estabilidade das microparticulas secas

5.3.4.1 Estabilidade da cor instrumental das microparticulas secas

No estudo de estabilidade da cor das microparticulas particulas secas de
erva-mate (Tabela 21), observou-se que a Luminosidade (L*) apresentou
decaimento nas duas temperaturas de armazenamento, 25°C e 35°C. A
coordenada croméatica b* também apresentou queda, com diminuicdo do amarelo
com o passar do tempo.

Oliveira (2015) estudou a estabilidade do grédo de sorgo por 180 dias,
armazenado em trés temperaturas (4, 25 e 40°C). Notou-se que no decorrer do
armazenamento houve aumento de L* nas trés temperaturas. A 25°C a
Luminosidade foi de 23,36 (dia zero) a 30,09 (dia 180). A coordenada cromética b*

também apresentou tendéncia de aumento, variando de 18,10, no primeiro dia, a
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22,82 no ultimo dia de experimento. Essa tendéncia foi contraria ao ocorrido no
presente estudo. Essa diferenca pode ser em razado da natureza dos produtos,
enquanto um € um grao in natura, o outro € uma microparticula, que passou por
diversas etapas, e por isso, apresentam diferentes comportamentos durante a
armazenagem.

Ja Machado et al. (2019) ao analisarem a estabilidade da polpa de Physalis
peruviana L., pasteurizada e congelada, por 120 dias ndo observaram diferenca
significativa na Luminosidade e coordenada b* durante o armazenamento. A
manutencdo da cor, neste caso, pode estar associada ao congelamento da
amostra. Com as microparticulas secas de erva-mate, 0 armazenamento em uma
condicao diferente pode ter acelerado a perda da Luminosidade e o decaimento da
coordenada cromatica b*.

Tabela 21. Parametros de cor das microparticulas secas de erva-mate durante
estudo de estabilidade com armazenamento em duas temperaturas.

Temperatura de Tempo Parametro
armazenamento (dias) L* b* C* AE
0 39,19 27,97 28,28 -
7 34,05 24,03 25,02 7,04
14 33,41 2398 2547 8,28

25°C 21 32,63 25,10 26,97 9,14
28 29,48 20,04 21,80 13,29
35 2644 2190 2428 1546
0 39,19 27,97 28,28 -
7 29,40 20,80 22,57 12,97
35°C 14 30,03 21,81 23,76 12,22

21 29,19 21,74 23,97 13,18
28 28,23 19,67 21,76 14,67
35 2525 20,08 22,64 17,20

Em relacdo a cromaticidade (C*) houve em um primeiro momento a
diminuicdo da saturacdo nas microparticulas, entretanto apds alguns dias de
armazenamento essa tendéncia permaneceu constante.

A diferenca total de cor (AE) apresentou aumento em ambas as

temperaturas, com inclinagdo mais acentuada observada durante o

72



armazenamento a 35°C (Figura 26). Nesta temperatura, mais elevada, as

microparticulas tiveram sua cor mais afetada conforme o passar dos dias.

20
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S 14
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o
~ 8
g 6
o
Qo 4
a 7
0
0 5 10 15 20 25 30 35 40
y = 0,3122x+ 40835 y = 0,3757x +5,1318 Tempo (dias)
25°C 35°C
Linear (25°C) Linear (35°C)

Figura 26. Grafico da diferenga total de cor (AE) das microparticulas secas de erva-
mate durante armazenamento em duas temperaturas.

O AE foi ajustado para Arrhenius e o modelo que melhor se adequo foi o de
ordem zero. Sendo o Q10 = 1,20 e energia de ativagdo (Ea) = 3,23 KJ/mol. Esse
valor de Qio representa que a cada aumento de 10°C as microparticulas
aumentardo sua diferenca total de cor em 1,20 vez. Ao comparar a diferenga total
de cor do extrato com as microparticulas secas, observa-se que houve uma
diminuicdo dos valores de Qo e Ea. Isso significa que a cor das particulas sofreu
menos impacto no armazenamento, nas determinadas temperaturas, do que o

extrato.

5.3.4.2 Estabilidade dos compostos fendlicos totais das microparticulas
secas

Durante o armazenamento das microparticulas secas de erva-mate

observou-se decaimento dos compostos fendlicos totais nas duas temperaturas

analisadas (Tabela 22).
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Tabela 22. Avaliagcdo dos compostos fendlicos presentes nas microparticulas secas
de erva-mate durante armazenamento em duas temperaturas.

Temperatura de
Tempo P

Parametro (dias) armazenamento
Ln 25°C Ln 35°C

0 6,15 6,15
7 5,87 5,69

fCO,TpOSt(OS 14 5,77 5,58

enolicos (mg

g 20 %
35 5,82 5,72

Schafranski (2019) encapsulou o extrato das folhas de amoreira preta (Morus
nigra L.) em esferas de alginato e analisou a estabilidade dos compostos fendlicos
durante o armazenamento a 4°C e 25°C, por 81 dias. Nas esferas secas,
desidratadas em estufa a 40°C, ndo houve diferenca significativa, ao nivel de 5%,
na concentracdo de compostos fendlicos totais até o 21° dia de armazenamento.
Também néo houve diferenca entre o 36° e 66° dia. As esferas secas apresentaram
concentragdo variando de 74,3 mg GAE g (dia zero) a 62,6 mg GAE g (81 dias).
O armazenamento na menor temperatura se mostrou mais eficiente, com maior
preservacdo dos compostos fendlicos, de 74,3 mg GAE g (dia zero) a 66,3 mg
GAE g (81 dias). O mesmo ocorre no presente estudo, com as microparticulas
secas de erva-mate, 0s compostos fendlicos presentes nas particulas
armazenadas a uma temperatura menor se degradaram menos do que aquelas em
maior temperatura.

Jacques et al. (2010) estudaram a estabilidade dos compostos fendlicos na
polpa congelada de amora-preta (Rubus fruticosus). As amostras mantidas a -10°C
tiveram variacdo de 1938,70 mg GAE 100 g de fruta (dia zero) a 1490,05 mg GAE
100 g*' de fruta (6 meses). Elas apresentaram maior perda que as polpas
armazenadas a -80°C, 1938,70 mg GAE 100 g de fruta (dia zero) e 1780,02 mg
GAE 100 g de fruta (6 meses). O que mostra que quanto menor a temperatura de
armazenamento, maior a preservacao dos compostos fendlicos.

Os resultados obtidos no estudo da estabilidade nas duas temperaturas
(25°C e 35°C) se ajustaram melhor a um modelo de primeira ordem, como pode

ser visto na Figura 27.
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Figura 27. Grafico dos compostos fendlicos das microparticulas secas de erva-
mate de acordo com o tempo de armazenamento.

A temperatura de 35°C foi a que apresentou maior inclinagéo (Figura 27)
Com os resultados obtidos foi encontrado Q10 = 1,16 € Ea = 2,63 KJ/mol.

Esse Qio mostra o efeito da temperatura na preservacdo dos compostos
fendlicos, conclui-se que a cada aumento de 10°C eles se degradam 1,16 vez mais.
Com base nesses resultados é possivel concluir que as microparticulas foram
capazes de proteger os compostos fendlicos, pois no extrato livre sua degradacao
foi maior durante o armazenamento. Inclusive, a temperatura exerceu grande

impacto nessa degradacéao, algo amenizado com a microencapsulacao.

5.3.4.3 Estabilidade da atividade antioxidante, pelos métodos de DPPH e
ABTS, das particulas secas

A estabilidade da atividade antioxidante das microparticulas secas de erva-

mate foi medida por duas metodologias diferentes, utilizando os reagentes ABTS e

DPPH. Em ambas, o modelo que ofereceu melhor ajuste foi o de primeira ordem,

conforme mostram as Figuras 28 e 29.
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Tabela 23. Avaliacdo da atividade antioxidante, por ABTS e DPPH, de
microparticulas secas de erva-mate durante armazenamento em duas
temperaturas.

Temperatura de

Atividade Tempo armazenamento

antioxidante (dias) ABTS DPPH
(umol TE/g)  (umol TE/gQ)

0 3,17 2,97

7 2,98 2,61

o 14 3,01 2,63

Ln2s’c oy 2,90 2,58

28 2,94 2,63

35 2,93 2,59

0 3,17 2,97

7 2,71 2,35

. 14 2,77 2,48

Ln35°C 5 2,82 2,45

28 2,80 2,44

35 2,74 2,51

De acordo com a Tabela 23 a atividade antioxidante das microparticulas
apresentou decaimento constante durante o armazenamento. Isso ficou evidente

tanto nos resultados obtidos a partir do ABTS quanto do DPPH.
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Figura 28. Gréafico da atividade antioxidante, pelo método ABTS, das
microparticulas secas erva-mate de acordo com o tempo de armazenamento.

Nunes et al. (2015) selecionaram algumas marcas comerciais de bebidas a
base de frutas para estudar a estabilidade de seus componentes antioxidantes
durante o armazenamento por 21 dias. Entre as bebidas analisadas estava um
smoothie de mirtilo, porém composto por diversas frutas (maca, mirtilo, banana, uva
e framboesa). Seu armazenamento, segundo 0s autores, ocorreu has mesmas
condicBes de temperatura do ponto de venda, ndo sendo especificada exatamente.
A capacidade antioxidante foi determinada por método de DPPH, com resultados
expressos em Trolox Equivalente (TE), e variando de 103 mg TE/100 ml, no dia de
aquisicao do produto, a 20 mg TE/100 mL, no 21° dia de armazenamento, que
coincide com a expiracdo de sua validade. Com base nesses resultados observa-
se que o produto apresentou queda acentuada de sua atividade antioxidante
durante o armazenamento.

Machado et al. (2019) ao analisarem a estabilidade da atividade antioxidante,
por ABTS, da polpa de Physalis pasteurizada congelada e armazenada a -18°C por
120 dias encontraram no dia zero 2,44 pmol TE/g. Conforme o passar dos dias
ocorreram perdas significativas da atividade antioxidante. Com 120 dias de

armazenamento as autoras nao mais detectaram atividade antioxidante nas polpas.
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Figura 29. Grafico da atividade antioxidante, pelo método DPPH, das
microparticulas secas erva-mate de acordo com o tempo de armazenamento.

A atividade antioxidante por ABTS resultou em Q10 =1,27 e Ea =4,24 KJ/mol.
Sendo assim, a cada aumento de 10°C na temperatura, a atividade antioxidante
das microparticulas decai 1,27 vez. Considerando a estabilidade avaliada por meio
das andlises de DPPH (Figura 29), encontrou-se valores de Qi0=1,12 e Ea = 2,01.
Os resultados de Q1o obtidos nas duas andlises foram proximos, com resultados
pouco acima de 1. A atividade antioxidante pareceu se degradar mais facilmente
nas microparticulas do que no extrato, comparando com os valores de estabilidade

encontrados.

5.4 Desenvolvimento de barra de frutas e cereais com acréscimo de
microparticulas de erva-mate
As amostras foram identificadas da seguinte forma:
- Barra de frutas e cereais (padréao): BP;
- Barra de frutas e cereais com adicao de extrato de erva-mate: BE;
- Barra de frutas e cereais com adi¢do de particulas imidas de erva-mate: BPU;

- Barra de frutas e cereais com adi¢éo de particulas secas de erva-mate: BPS.
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5.4.1 Composicdo centesimal e analise microbioldgica das barras de frutas

e cereais

As quatro barras de frutas e cereais apresentaram valores proximos de
proteinas. As barras com particulas secas tiveram maior quantidade de cinzas,
seguida das amostras com particulas umidas e com extrato, que nao diferiram
estatisticamente.

O resultado que mais chamou a atenc¢ao foi a umidade da barra contendo
microparticulas umidas de erva-mate. Essa amostra apresentou maior umidade em
relacdo as outras trés, justamente por essas particulas conterem elevada
guantidade umidade das particulas Uumidas (79,24 + 0,51%). As barras séo
compostas, principalmente, de ingredientes secos (frutas secas, cereais e
castanhas), nesse caso, seriam as particulas Umidas as responsaveis por
aumentarem o teor de agua. As barras padrdo e com extrato ndo apresentaram
diferenca significativa no teor de umidade. A amostra com particulas secas foi
considerada a menos Umida. Seria necessario um ajuste de formulacdo e de
processo para que a umidade final de barra com microparticulas umidas atingisse
um valor semelhante ao das demais formulacoes.

O teor de gordura foi significativamente maior nas barrinhas com adi¢do de
microparticulas secas, seguida da amostra com microparticulas umidas. Isso se
deve ao fato de que a gelificacdo ibnica é feita a partir de uma emulsao, cuja maior
parte constitui-se de 6leo vegetal. E quando essas microparticulas sao secas,
evidencia-se todo o 6leo presente, ingrediente em maior quantidade na emulséo
simples. A gordura presente também influenciou no valor calérico das barras, a
barra com microparticulas secas foi considerada mais calérica em relacao as

outras.
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Tabela 24. Composicdo centesimal das barras de frutas e cereais e analises

microbiolégicas

Determinacéo BP BE BPU BPS
_ Umidade e volateis 559, goo0 13524001° 17,61+0168 13,19+ 0,10
g (9/1009)
2 Cinzas (g/100g) 1,25+0,05 131+013° 130+001° 1,39+0,012
E’ .
o Gordurastotais 7 56, gggc  88+013¢ 975+020° 11,34 +0,14
o (9/100g9)
T ,
o Proteina(Nx6.25) 30, 000a  405+0022 408+003 423 +0022
2 (9/100g)
o Carboidratos totais
73,22 74,24 67,26 69,85
§ (9/100g)
Valor energético
(kcal/1000) 378 375 373 308

Sal I 1 ausente ausente ausente ausente
* a moznseg)a (em 2 ausente ausente ausente ausente
g 3 ausente ausente ausente ausente
) S <10 <10 <10 <10
‘0  Escherichia coli 5 <10 <10 <10 <10
(@]
% (UFC/g) 3 <10 <10 <10 <10
o Cont g 1 <10 <10 <10 10(es)*
£ ontagem de
0 bolores (UFC/g) 2 <10 1 <10 <10 <10
A 3 10(es) <10 <10 <10
;g 1 <10 <10 <10 60(es)!
< Cfé‘\fggﬁgfe 2 <10 <10 <10 80(es)!

(UFC/g) 3 <10 <10 <10 1x102%(es)!

Média + Desvio Padrdo; BP: barra de frutas e cereais (padrdo); BE: barra de frutas e cereais com
adicdo de extrato de erva-mate; BPU: barra de frutas e cereais com adi¢cdo de particulas iumidas de
erva-mate; BPS: barra de frutas e cereais com adi¢cdo de particulas secas de erva-mate. UFC =
Unidades formadoras de colbnias;

1Contagem estimada, abaixo do limite de quantificacdo do método. Médias seguidas de letras
diferentes diferem significativamente entre si a p<0,05 pelo Teste de Tukey.

Siqueira & Starling (2016) ao caracterizarem barras de frutas desidratadas
com granola encontraram umidade de 14,8 g/100 g, valor pr6ximo ao encontrado
nas barras padréo, com extrato e com particulas secas. Como dito anteriormente,
a barra com particulas umidas apresentou maior teor de umidade final.

Silva et al. (2009) produziram barras de cereais adicionadas de residuo
industrial de maracuja. A barra contendo em sua formulagcdo 30% do residuo

apresentou 4,3 g/100 g de proteinas, valor proximo ao encontrado nas barras de
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frutas e cereais do presente trabalho. J& em relacdo a quantidade de gordura os
autores encontraram 7,8 g/100 g de lipidios, teor préximo as amostras que nao
foram adicionadas de particulas, secas ou Umidas, pois essas tiveram maiores
valores devido a fracdo de 6leo da emulséo.

Ao adicionar 10% de erva-mate em po, tipo chimarrdo, na formulacao de
barras de cereais Chiesa et al. (2012) obtiveram produtos com valor cal6rico de
415,09 kcal/100 g, 9,13% de proteinas e 8,77% de lipideos. As barras
apresentaram valor caldrico acima do que foi determinado nos quatro tipos de
amostras analisadas nesse estudo (Tabela 24), bem como o teor de proteinas.
Mesmo sendo produtos com propostas semelhantes, barra de cereais adicionada
de erva-mate, existem diferengas na natureza do ativo incorporado (extrato e erva-
mate em po), e na formulagéo das barras, fatores que acarretam valores distintos
de composicdo centesimal.

A avalicdo microbiolégica das barras de frutas e cereais foi realizada com
base na Instrucdo Normativa n° 60, de 23 de dezembro de 2019, que estabelece
os padrdes microbiolégicos para alimentos, incluindo as barras de cereais com a
adicao, ou ndo, de outros ingredientes. A legislacao prevé que o limite maximo para
E.coli para essa categoria de alimentos é 102 UFC/g. Bolores e leveduras é 104
UFC/g. J4 em relacdo a Salmonella o resultado deve dar auséncia para esse tipo
de micro-organismo (BRASIL, 2019). Sendo assim as barras de frutas e cereais
encontraram-se dentro do padréo microbioldgico exigido pela legislacao e seguras

para consumo do ponto de vista microbioldgico.

5.4.2 Caracterizacéo das barras de frutas e cereais

5.4.2.1 Atividade de 4gua das barras de frutas e cereais

As quatro formulagdes de barras de frutas e cereais apresentaram diferencas
na atividade de agua (Tabela 25). A amostra com o menor valor foi a adicionada de
extrato, seguida das barras padrdo e com particulas secas. A formulagcéo contendo

particulas umidas foi a que resultou em maior indice de atividade de agua.
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Tabela 25. Atividade de agua das barras de frutas e cereais.

Amostra Atividade de agua

BP 0,620 + 0,01°
BE 0,574 £ 0,01¢
BPU 0,687 + 0,022
BPS 0,626 + 0,00°

Média + Desvio Padrao; n = 4, sendo n = nimero de repeticbes utilizadas. BP: barra de frutas e
cereais (padréo); BE: barra de frutas e cereais com adicdo de extrato de erva-mate; BPU: barra de
frutas e cereais com adicdo de particulas umidas de erva-mate; BPS: barra de frutas e cereais com
adicdo de particulas secas de erva-mate. Médias seguidas de letras diferentes diferem
significativamente entre si a p<0,05 pelo Teste de Tukey.

Vieira et al. (2019) desenvolveram barras de cereais contendo farinhas
provenientes de residuos agroindustriais. Foram elaboradas barras adicionadas de
farinha mista dos residuos secos de abacaxi e caju. As amostras com 10% e 20%
da farinha apresentaram atividade de agua de 0,61. Na amostra padrdo, sem
adicao da farinha, o valor foi de 0,62. Sendo igual ao encontrado no presente estudo
para a barra padréo. As barras com particulas também tiveram valores por volta de
0,6.

Gutkoski et al. (2007) elaboraram barras de cereais com diferentes teores de
acucar e aveia, o que impactaria no teor de sélidos sollveis e de fibras. Nas barras
com 75°Brix e 16% de fibra, a atividade de agua foi de 0,661. Nas que continham
70°Brix e 20%, foi de 0,686. Os resultados encontrados foram proximos ao das

barras com particulas umidas e secas de erva-mate.

5.4.2.2 Corinstrumental das barras de frutas e cereais

A cor das barras (Tabela 26) apresentou diferenca em relacdo a
luminosidade. As barras com particulas secas foram consideradas mais claras que
a barra padrdo (sem particulas ou extrato), porém o valor nao diferiu
significativamente, ao nivel de 5%, para as barras com particulas umidas e com
extrato.

A amostra padrdao foi considerada mais escura que a adicionada de
particulas secas, e ndo apresentou diferenca significativa em relacéo as barras com

extrato e particulas umidas.
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Tabela 26. Cor instrumental das barras de frutas e cereais.

Amostra L* a* b*
BP 45,91 + 5,35P 13,03 + 1,392 17,09 + 3,40°
BE 49,02 +3,88%° 11,26 +1,29> 20,78 + 4,962
BPU 47,09 +4,80%> 13,76 £1,78% 18,83 + 3,93
BPS 50,24 + 3,762 12,14 + 2,55 20,39 + 4,54

Média = Desvio Padrao; n = 20, sendo n = nimero de repeticdes utilizadas. BP: barra de frutas e
cereais (padréo); BE: barra de frutas e cereais com adicdo de extrato de erva-mate; BPU: barra de
frutas e cereais com adicdo de particulas umidas de erva-mate; BPS: barra de frutas e cereais com
adicdo de particulas secas de erva-mate. Médias seguidas de letras diferentes diferem
significativamente entre si a p<0,05 pelo Teste de Tukey.

Considerando a coordenada cromética a* (vermelho ao verde) as barras com
particulas Umidas apresentaram maior tendéncia ao vermelho que barras com
extrato. Entretanto ndo diferiu da amostra padréo. Assim como, a barra com extrato
também nao diferiu do padrao e da adicionada de particulas secas.

Analisando a coordenada b* (amarelo ao azul), a barra com extrato diferiu
significativamente da barra padréo, mas nao das amostras com particulas (BPU e
BPS).

Em geral, todas as amostras apresentaram coloracdo tendendo a uma
mistura de amarelo com vermelho (Figura 30). Isso ocorre devido a presenca das
frutas vermelha, homogeneizadas nas barras, e das castanhas e cereais, que

apresentam coloracdo mais amarelada.
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Figura 30. Barras de frutas e cereais padrao (BP), com extrato (BE), adicionada de
particulas Umidas de erva-mate (BPU) e de particulas secas (BPS).

Bueno et al. (2020) estudaram barras adicionadas de farinha de uva e de
jabuticaba, que foram submetidas a resfriamento e forneamento. As barras com
farinha de casca de uva apresentaram luminosidade de 47,66 (resfriamento) e
44,81 (forneamento). J& as barras adicionadas de farinha de jabuticaba tiveram L*
de 43,49 (resfriamento) e 40,28 (forneamento). As amostras com farinha de uva
foram consideradas mais claras que as adicionadas de farinha de jabuticaba. Esses

valores foram proximos ao encontrado no presente trabalho.

5.4.2.3 Textura das barras de frutas e cereais

Na Tabela 27 sdo apresentados os resultados de dureza das barras de frutas
e cereais analisadas. Todas as amostras diferiram significativamente entre si a
p<0,05, sendo a barra de maior dureza a que foi adicionada de extrato de erva-
mate liquido, seguida da amostra Padrdo. As barras com valores inferiores de
dureza foram as que continham microparticulas, sendo a barra adicionada de
particulas umidas de erva-mate a de menor dureza. A incorporacdo de particulas,
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Uumidas ou secas, provocou a reducdo da dureza, enquanto o extrato aumentou

significativamente a dureza.

Tabela 27. Dureza das barras de frutas e cereais.

Amostras Dureza (N)!
BP 445,0 +14,3b
BE 600,3 £ 6,72
BPU 208,7 + 20,84
BPS 288,6 + 21,0°
D.M.S. 30,4

Média + Desvio Padrdo; n = 5, sendo n = numero de repeti¢cdes utilizadas. BP: barra de frutas e
cereais (padréo); BE: barra de frutas e cereais com adi¢édo de extrato de erva-mate; BPU: barra de
frutas e cereais com adicdo de particulas imidas de erva-mate; BPS: barra de frutas e cereais com
adicao de particulas secas de erva-mate.

1 Médias seguidas de letras diferentes diferem significativamente entre si a p<0,05.

D.M.S.: Diferenca minima significativa ao nivel de erro de 5% pelo Teste de Tukey.

Machado (2018) utilizou farinha de casca de uva para agregar fibras e
antioxidantes em barras de cereais. Ela testou 6 formulacdes, sendo 3 com adi¢cao
de 10, 15 e 20% de farinha grossa, e 3 com 10, 15 e 20% de farinha fina. A
resisténcia ao corte das barras variou de 0,98 a 1,65 N. A amostra com 20% de
farinha fina apresentou firmeza de 1,42 N e a com 10% de farinha grossa 1,65 N.
Esses valores foram considerados muito abaixo dos encontrados no presente
estudo.

Com o objetivo de testar forneamento e resfriamento em barras de cereais
adicionadas de residuos de uva e jabuticaba, Bueno et al. (2020) encontraram os
seguintes resultados para dureza, 15,5 N (barra com farinha de casca de uva /
resfriamento); 18,60 N (barra com farinha de casca de uva / forneamento); 22,79 N
(farinha de casca de jabuticaba / resfriamento) e 18,98 N (farinha de casca de
jabuticaba / forneamento). Neste caso, foi a adigcao das farinhas que mais alterou a
textura, as barras contendo farinha de jabuticaba apresentaram maior dureza.
Mesmo sendo valores mais elevados, ainda assim a dureza dessas barras ficou
abaixo do encontrado no presente estudo.

Gomes (2017) produziu barras de frutas adicionadas de farinha do
tegumento e améndoa de mangas das variedades Espada e Tommy Atkins. As

barras foram adicionadas de 50% das farinhas, e os resultados para dureza obtidos
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foram 169,979 N; 134,119 N; 171,438 N; 179,66 N; para barras adicionadas do
tegumento de manga Espada; tegumento de Tommy; améndoa de Espada e
améndoa de Tommy, respectivamente. As barras contendo a farinha da améndoa
apresentaram maior dureza. Entretanto, notou-se que a adicdo das farinhas
provocou a reducdo da dureza, pois na barra padréo ela foi de 226,852 N.
Comparando esses valores com o encontrado no presente estudo observa-se que
eles sdo evidentemente menores, sendo 0s que mais se aproximariam do resultado

as amostras com particulas.

5.4.2.4 Compostos fendlicos totais

Os resultados das analises nos quatro tipos de amostras evidenciaram que
as barras tiveram aumento no teor de compostos fendlicos totais conforme a adicédo
de erva-mate, seja ela na forma de extrato livre ou em microparticulas, umidas ou
secas, elaboradas a partir desse extrato (Tabela 28).

A amostra padréo, sem qualquer adicdo de erva-mate, apresentou a menor
quantidade de compostos fendlicos. Entre as amostras que continham erva-mate
em sua composicdo, a barra com particulas Umidas foi a que teve menos
compostos fendlicos agregados, 142,21 mg/100 g. As barras contendo particulas
secas, com 167,67 mg/100 g de GAE, tiveram aumento significativo de compostos

fendlicos em relacdo as que foram adicionadas de particulas umidas.

Tabela 28. Compostos fendlicos totais presentes nas barras de frutas e cereais.

Compostos fendlicos totais

Amostra (Mg GAE/100 g)
BP 89,44 + 1,68¢
BE 214,46 + 2,624
BPU 142,21 + 0,67
BPS 167,67 + 5,39

Média + Desvio Padréo; n = 4, sendo n = nimero de repeticbes utilizadas. GAE = Equivalente em
acido galico; BP: barra de frutas e cereais (padrdo); BE: barra de frutas e cereais com adi¢do de
extrato de erva-mate; BPU: barra de frutas e cereais com adicdo de particulas Umidas de erva-mate;
BPS: barra de frutas e cereais com adi¢do de particulas secas de erva-mate. Médias seguidas de
letras diferentes diferem significativamente entre si a p<0,05 pelo Teste de Tukey.

A barra de frutas e cereais com adicdo do extrato livre de erva-mate

apresentou, entre as quatro, o maior teor de compostos fendlicos totais. No extrato,
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a quantificacdo dos ativos pode ter sido maior pois seus compostos encontram-se
diluidos em um veiculo livre, apenas alcool. Nao foram usadas altas temperaturas
durante a elaboracdo das barras, e as embalagens as protegeram da luz. Esses
fatores podem ser determinantes para preservacdo dos polifenois. No caso das
amostras contendo particulas, além do processo para elaboracéo, constituido de
varias etapas, também foi preciso extrair os ativos de interesse, que podem néo ter
sido recuperado totalmente pelas extracdes. Entretanto, o objetivo do uso das
microparticulas é a protecdo de algo que em seu estado natural, ou livre, pode ser
degradado mais facilmente.

Nas formulacdes das barras foram adicionadas quantidades proporcionais
correspondentes, teoricamente, a entrega de compostos fendlicos ocasionada pela
adicdo do extrato, particula Umida ou seca de erva-mate (Tabela 29). No caso das
particulas secas a adicao foi um pouco maior, porém ainda assim a quantificacéo
foi abaixo do esperado. Um dos motivos poderia estar relacionado a possiveis
perdas durante a extracdo, que consequentemente causaria diminuicao no teor de
compostos fendlicos totais na respectiva amostra.

Baseando-se na amostra padrdo a barra com extrato apresentou ganho de
139,78% de compostos fendlicos totais. Na barra contendo particulas secas esse

ganho foi de 87,50%, um aumento consideravel.

Tabela 29. Influéncia da adicdo do extrato, particulas Umidas e secas de erva-mate
no aumento do teor de compostos fendlicos totais nas barras de frutas e cereais.

BE BPU BPS

Quantidade Extrato 4 - -
correspondente  Particula Gmida - 9 -
na formulagdo (%) particula seca - - 4

Teor de compostos fendlicos totais
(mg GAE/100 g)*

Aporte de compostos fendlicos (%)> 139,78 59,00 87,50
BE: barra de frutas e cereais com adicdo de extrato de erva-mate; BPU: barra de frutas e cereais
com adigdo de particulas umidas de erva-mate; BPS: barra de frutas e cereais com adi¢cao de
particulas secas de erva-mate. GAE = Equivalente em &cido galico.
1Teor de compostos fendlicos totais encontrado nas barras descontando o valor da barra padrao.
2Contribuicéo exercida pela adicao de extrato, particulas Umidas e secas de erva-mate no aumento
do teor de compostos fendlicos totais nas barras de frutas e cereais.

125,02 52,77 78,23
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Machado (2018) utilizou farinha de casca de uva, residuo do processamento
de vinho tinto, para desenvolver barras de cereais ricas em fibras e antioxidantes.
As barras contendo 10% da farinha de casca de uva, com granulometria grossa,
apresentaram 95,77 mg/100 g de compostos fendlicos totais e a formulagdo com
15% da mesma farinha 172,15 mg/100 g. Este valor se aproximou do encontrado

nas barras de frutas e cereais com adicao de particulas secas.

5.4.2.5 Atividade antioxidante pelos métodos ABTS e DPPH

A atividade antioxidante das barras de frutas e cereais frutas apresentou
valores préoximos em relacdo aos dois métodos utilizados (Tabela 30).

Entre as amostras com adi¢cdo de erva-mate, a barra contendo particulas

Uumidas apresentou a menor atividade antioxidante para ambos os métodos.

Tabela 30. Atividade antioxidante, pelos métodos de ABTS e DPPH, das barras de
frutas e cereais.

Atividade antioxidante (umol TE/Q)

Amostra ABTS DPPH

BP 1,61 +0,37¢ 2,54 +0,33¢
BE 7,51 +0,372 9,39 +0,482
BPU 3,27 £ 0,53 6,34 + 0,11°
BPS 6,57 + 0,532 7,56 + 0,29°

Média + Desvio Padréo; n = 4, sendo n = nimero de repeti¢cdes utilizadas. TE = Equivalente trolox.
BP: barra de frutas e cereais (padréo); BE: barra de frutas e cereais com adi¢édo de extrato de erva-
mate; BPU: barra de frutas e cereais com adi¢cao de particulas imidas de erva-mate; BPS: barra de
frutas e cereais com adicao de particulas secas de erva-mate. Médias seguidas de letras diferentes
na mesma coluna, diferem significativamente entre si a p<0,05 pelo Teste de Tukey.

Y

Os resultados referentes a andlise de DPPH apresentaram valores
diferentes, ao nivel de 5% de significancia, para todas as amostras.

De acordo com a andlise de ABTS, as barras adicionadas de extrato de erva-
mate e de particulas secas foram as que resultaram em maior atividade
antioxidante, seus valores nao foram considerados diferentes ao nivel de 5% de
significancia.

No estudo de barras de cereais com adi¢cao de farinha de casca de uva,
proveniente do processamento do vinho tinto, Machado (2018) também determinou
a atividade antioxidante por ABTS. As barras contendo 10 e 15% da farinha grossa

88



de casca de uva apresentaram atividade antioxidante de 5,82 e 5,61 umol Trolox/g,
respectivamente. Ao comparar esses resultados com a atividade antioxidante da
barra adicionada de microparticulas secas de erva-mate, 6,57 pmol/g, observa-se

gue os valores se aproximam, sendo nestas um tanto mais elevado.

5.4.2.6 Avaliacédo sensorial

Os quatro tipos de barras de frutas e cereais (Padrédo, com Extrato de Erva-
mate, com Particulas Umidas e com Particulas Secas) foram encaminhadas ao
CCQA embaladas conforme pode ser visto no Anexo J. Foram avaliadas
sensorialmente e os resultados médios da aceitabilidade de modo geral e, em
particular da aparéncia, textura, sabor, adogamento e sabor residual, bem como da
preferéncia sao apresentados na Tabela 31.

Na avaliacdo dos produtos de modo geral, a amostra barra de frutas Padréao
obteve média correspondente a “gostei” na escala utilizada, e foi significativamente
mais aceita ao nivel de erro de 5%, que as amostras de barra de frutas com Extrato
de Erva-mate Liquido e com Particulas Umidas, que obtiveram médias entre “gostei
pouco” e “gostei” e proxima a “gostei”, respectivamente. A amostra barra de frutas
com Particulas Secas, que também obteve média entre “gostei pouco” e “gostei”
ndo diferiu das barras de frutas Padrdo e com Extrato de Erva-mate Liquido. A
amostra com Particulas Umidas foi, significativamente ao nivel de erro de 5%,
menos aceita em relacdo as demais.

Em relacdo a aparéncia, as amostras Padrdao, com Extrato de Erva-mate
Liquido e com Particulas Secas, tiveram médias correspondentes a “gostei” na
escala utilizada, e nao diferiram significativamente entre si ao nivel de erro de 5%.
Elas foram mais bem aceitas que a amostra com Particulas Umidas, que obteve
média proxima a “gostei pouco”.

Quanto a textura, as amostras Padrdo e com Particulas Secas apresentaram
médias correspondentes a “gostei”, ndo diferiram significativamente entre si e foram
mais bem aceitas que as demais amostras ao nivel de erro de 5%. A textura da
amostra com Extrato de Erva-mate Liquido, com média proxima “gostei pouco”, foi
significativamente mais aceita que a amostra com Particulas Umidas, que

apresentou média proxima a “ndo gostei nem desgostei”.
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No que se refere ao sabor, a amostra barra de frutas Padréo obteve média
correspondente a “gostei”, na escala utilizada e foi significativamente mais aceita,
ao nivel de erro de 5%, que as amostras de barra de frutas com Extrato de Erva-
mate Liquido e barra de frutas com Particulas Umidas, com médias préximas a
“gostei pouco”, estas nao diferiram entre si. A amostra barra de frutas com
Particulas Secas obteve média intermediaria e ndo diferiu das demais amostras.

Em relagdo ao adogamento, a amostra barra de frutas Padrao apresentou
maior aceitabilidade, com média correspondente a “gostei”, e diferiu
significativamente ao nivel de erro de 5% da amostra com Extrato de Erva-mate
Liquido, que apresentou média entre “gostei pouco” e “gostei”. As amostras de
barras de frutas com Particulas Umidas e Particulas Secas com médias
intermediarias ndo diferiram entre si e nem das amostras de barra de frutas Padréo
e barra de frutas com Extrato de Erva-mate Liquido.

No que diz respeito ao sabor residual, a amostra barra de frutas Padréo, com
meédia proxima a “gostei” diferiu significativamente ao nivel de erro de 5% da
amostra com Extrato de Erva-mate Liquido, que apresentou média correspondente
a “gostei”. As amostras de barra de frutas com Particulas Umidas e Particulas
Secas, com médias intermediarias ndo diferiram entre si e nem das amostras de
barra de frutas Padréo e barra de frutas com Extrato de Erva-mate Liquido.

Na avaliacdo da preferéncia, as amostras de barra de frutas Padrdao e com
Particulas Secas foram as preferidas e ndo diferiram significativamente entre si.
Sendo as amostras de barra de frutas com Extrato de Erva-mate Liquido e com
Particulas Umidas as menos preferidas, apesar das amostras com Extrato de Erva-
mate Liquido e com Particulas Secas nao diferirem entre si.
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Tabela 31. Resultados obtidos na avaliacdo da aceitabilidade e preferéncia das
barras de frutas vermelhas com cereais.

Barra de frutas vermelhas com cereais

Aceitabilidade? Padrao Extrato de Particulas Particulas 3
Erva Mate - . D.M.S
(branco) Lo Umidas Secas
Liquido
Modo geral 72+13% 64+19° 58+19° 6,6+1,8%® 0,65
Aparéncia 73+1,32 71+152 58+18° 7,1+1,32 0,49
Textura 70+15% 62+1,7° 49+21° 69+1,5 0,67
Sabor 71+15% 6,2+20° 62+20° 6,5+1,8%® 0,71
Adogamento 70+132 64+19° 65+15% 6,5+1,6% 0,55
Sabor residual 6,9+1,72 60+20° 62+18% 63+20% 0,68
Preferéncia —
Soma das 164° 213% 2407 193¢ 32,21
posicbes de
ordenacio?

1 Resultados expressos como média * desvio-padrao de 81 avaliacdes. Para cada atributo, médias
seguidas de letras iguais ndo diferem significativamente entre si ao nivel de erro de 5% pelo Teste
de Tukey.

2 Quanto maior a soma das posicdes de ordenagdo, menor € a preferéncia por esta amostra.

% D.M.S.: Diferenga minima significativa ao nivel de erro de 5% pelo Teste de Tukey para
aceitabilidade e Teste de Fischer para preferéncia.

Nas Figuras 31 e 32 sao apresentadas as porcentagens de aceitacédo
(correspondente aos valores 9 a 6), indiferenca (valor 5) e rejeicéao (valores 4 a 1),
associadas as amostras de barra de frutas e cereais por meio da escala hedonica,
empregada para a avaliagdo de modo geral, aparéncia, textura, sabor, adocamento
e sabor residual.

Na avaliacdo de modo geral, as amostras de barras de frutas Padrédo, com
Extrato de Erva-mate Liquido e com Particulas Secas apresentaram percentuais de
aceitacdo acima de 80%, enquanto a amostra com Particulas Umidas apresentou
69% de aceitacéo e 25% de rejeicdo dos consumidores.

A aparéncia foi o atributo para o qual as barras de frutas Padréo, com Extrato
de Erva-mate Liquido e com Particulas Secas apresentaram as maiores
frequéncias de aceitagdo (minimo de 88,9%), ja a amostra com Particulas Umidas
apresentou apenas 63% de aceitacao e 25% de rejeicao.

Na avaliacdo da textura, as amostras Padrdo, com Extrato de Erva-mate
Liquido e com Particulas secas apresentaram percentuais de aceitacdo acima de

74%, com destaque para a amostra Padrdo com aceitacdo de 90%. A textura da
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amostra com Particulas Umidas n&o foi muito apreciada sendo rejeitada por 46,9%
dos consumidores.

Quanto ao sabor, a amostra Padréo se destacou das demais por apresentar
percentuais de aceitagdo de 90%. Em relacdo ao adogamento, todas as amostras
apresentaram aceitacdo de no minimo 74% dos consumidores.

Na avaliacdo do sabor residual, a amostra com Extrato de Erva-mate Liquido
foi a que apresentou maior percentual de rejeicdo (25%), seguida da amostra com
particulas Secas, com Particulas Umidas e Padrdo com 25,9%, 21,0% e 8,6 de

rejeicdo, respectivamente.
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Aceitabilidade de modo geral (A)

100,0
80,0
60,0
40,0
20,0 74

0,0
Padrao (branco) Extrato de Erva Mate Particulas Umidas Particulas Secas
Liquido
u% rejeicao % indiferenca ®% aceitacao

Aparéncia (B)

100,0
80,
60,
40,0 99
20,0
8,6 7.4
1,2

o

o

0,0
Padréo (branco) Extrato de Erva Particulas Umidas Particulas Secas
Mate Liquido
u% rejeicao % indiferenca =% aceitacao
Textura (C)
100,0
80,0
60,0 7.4
40,0
7.4
20,0 6,2
0,0 ! ]
Padrao (branco) Extrato de Erva Particulas Umidas Particulas Secas
Mate Liquido
u% rejeigao % indiferenca =% aceitagdo

Figura 31. Graficos das porcentagens de aceitacdo, indiferenca e rejeicdo para a
aceitabilidade de modo geral (A), aparéncia (B) e textura (C) das amostras de
barras de frutas vermelhas com cereais de acordo com a avaliacdo dos
consumidores que participaram do teste.
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Figura 32. Graficos das porcentagens de aceitacdo, indiferenca e rejeicéo para a
aceitabilidade do sabor (D), adogamento (E) e sabor residual (F), de acordo com a
avaliacao dos consumidores que participaram do teste.
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Nas Figuras 33 e 34 estdo as porcentagens de classificacédo, acima do ideal
(valores 5 e 4), ideal (valor 3) e abaixo do ideal (valores 2 e 1) para a quantidade
de frutas vermelhas (A), firmeza (B), crocancia (C) e intensidade do sabor de frutas
vermelhas (D). A Andlise de Penalidades de cada uma das amostras foi aplicada
para calcular a diferenca entre a média do grupo que considerou cada atributo com
intensidade ideal e as médias dos grupos que consideraram esse atributo mais ou
menos intenso do que o ideal.

Na avaliacdo da quantidade de frutas vermelhas, todas as amostras foram
consideradas com quantidade ideal de frutas vermelhas por no minimo 61% dos
consumidores. Porém, 33% dos consumidores consideraram que a amostra com
Extrato de Erva-mate Liquido tinha menos frutas que o ideal, resultando em uma
reducao de 1,5 pontos na aceitabilidade geral.

Quanto a firmeza, 79% dos consumidores consideraram a amostra com
Particulas Umidas menos firme que o ideal, resultando em uma reducéo de 1,6
pontos na sua aceitabilidade geral. Para 53,1% dos consumidores, a amostra com
Extrato de Erva-mate Liquido estava mais firme que o ideal, porém ndo houve
impacto significativo na aceitacdo nem reducdo de, no minimo, 1 ponto na
aceitabilidade geral.

Em relagdo a crocéncia, 84% dos consumidores consideraram a amostra
com Particulas Umidas menos crocante que o ideal, mesma opinido de 28,4%
sobre a amostra com Extrato de Erva-mate Liquido, ambas as amostras tiveram
uma reducédo de 1,7 pontos na sua aceitabilidade geral. Embora 40% e 24,7% dos
consumidores tenham considerados as amostras com Particulas Secas e Padréo,
respectivamente, menos crocantes que o ideal, ndo houve impacto significativo na
aceitacdo nem reducédo de, no minimo, 1 ponto na aceitabilidade geral.

O sabor de frutas vermelhas das amostras com Extrato de Erva-mate
Liquido, com Particulas Umidas e com Particulas Secas foi considerado como
menos intensos que o ideal, respectivamente por 35,8% 28,4% e 23,5% dos
consumidores, com reducdao significativa de 1,9, 1,4 e 1,6 pontos na aceitabilidade

de modo geral, respectivamente.

95



Quantidade de frutas (A)
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*percebido por mais de 20% dos consumidores, com diminuigado significativa de
pelo menos 1 ponto na média de aceitabilidade geral.

Figura 33. Gréficos das porcentagens de classificagédo ideal, acima e abaixo do
ideal para a quantidade de frutas vermelhas (A) e firmeza (B) de acordo com a
avaliagdo dos consumidores que participaram do teste.
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Crocancia (C)
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Sabor de frutas vermelhas (D)

Secas
Umidas
Extrato de =
Erva Mate 35,8(-1,9) 444
Liquido
Padrao 17,3 69,1
(branco)
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0
MENOS INTENSO do que eu gosto Do jeito que eu gosto = MAIS INTENSO do que eu gosto

*percebido por mais de 20% dos consumidores, com diminui¢cao significativa de pelo
menos 1 ponto na média de aceitabilidade geral.

Figura 34. Gréficos das porcentagens de classificacdo ideal, acima e abaixo do
ideal para a crocancia (C) e intensidade do sabor de frutas vermelhas (D), de acordo
com a avaliagdo dos consumidores que participaram do teste.

Chiesa et al. (2012) elaboraram barras de cereais adicionadas de diferentes
teores de pd de erva-mate. A barra contendo 5% do p6 foi considerada com boa
aceitacdo pelos provadores. Pelos resultados do indice de Aceitabilidade (IA), as
barras de cereais contendo 5% e 10% de erva-mate alcangaram valores proximos
a 70%, sendo consideradas aceitas pelos provadores e, desta forma, com potencial
para serem comercializadas. Quando o teor de erva-mate foi aumentado para 20%
houve uma dréastica queda no IA, para 52,7%, mostrando que teores mais elevados
do po6 causariam maior rejeicdo do produto. Foi observado que entre os atributos

avaliados, o sabor sofreu maior impacto com a incorporacdo da erva-mate ao
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produto. Tratando-se especificamente do atributo “sabor”, relacionado a presenca
da erva-mate, as barras de frutas e cereais do presente estudo foram consideradas
aceitas pelos provadores. Destaca-se a barra com adicdo das microparticulas
secas, que atingiram 79% de aceitagc&do entre os consumidores.

Silva et al. (2009) produziram barras de cereais com adicdo de residuo
industrial de maracuja, sendo este composto por albedo e casca, secos e moidos.
Os autores constaram que a incorporacdo de até 30% do residuo ndo afetava a
impressao global e intengdo de compra do produto. Considerando novamente a
barra de frutas e cereais com adicdo de microparticulas secas de erva-mate, sua
aparéncia e aceitabilidade de modo geral apresentaram alto indice de aceitacao

pelos provadores, sendo respectivamente iguais a 90,1% e 80,3%.

6 CONCLUSAO

O extrato hidroalcodlico apresentou alto teor em compostos fendlicos totais,
principalmente &cido clorogénico (5-CQA), e elevada atividade antioxidante.
Durante o estudo de estabilidade observou-se que a diferenca total de cor (AE) foi
aumentando de acordo com passar do tempo e com aumento da temperatura, que
também influenciou na perda dos compostos fendlicos.

A emulséo contendo 5% de emulsificante PGPR foi a que apresentou as
melhores caracteristicas, como didametro médio e indice de polidisperséo, para
posterior microencapsulacao e aplicacao.

As microparticulas de erva-mate, secas por leito fluidizado, durante o
armazenamento apresentaram aumento no AE, principalmente na temperatura
mais elevada, 35°C. Com o estudo de estabilidade concluiu-se que o extrato se
degradou mais rapidamente que as particulas durante o armazenamento, tanto
para cor, quanto para compostos fendlicos totais. Comportamento contrario ao visto
para atividade antioxidante, que resultou em decaimento mais acentuado nas
microparticulas.

A técnica de gelificacdo ibnica se mostrou adequada para a
microencapsulagéo do extrato de erva-mate. Ela foi capaz de preservar por mais

tempo o0s compostos fendlicos, além de conservar sua cor durante o
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armazenamento. Por conseguir conservar as propriedades da erva-mate, a
aplicacdo das microparticulas nas barras de frutas e cereais, em detrimento ao
extrato, se mostrou uma decisdo mais acertada.

A utilizacdo da técnica de secagem em leito fluidizado foi considerada
apropriada e vantajosa, pois foi capaz de preservar os compostos de interesse.

A aplicacdo em barras de frutas e cereais mostrou que as barras com adi¢ao
de extrato e com particulas secas tiveram aceitacdo acima de 80%. Enquanto a
barra com particulas umidas foi a menos aceita, com 25% de rejeicdo. A secagem
das microparticulas foi primordial, pois em relacdo a textura, parametro importante
para esse tipo de produto, a barra adicionada de particulas umidas foi rejeitada por
46,9% dos provadores. Além disso, 84% dos provadores consideraram esta
amostra menos crocante que o ideal.

Conclui-se que o uso de técnicas combinadas como a microencapsulacao
do extrato de erva-mate, complementada com a secagem por leito fluidizado,
contribuiu para o fornecimento de produtos com as propriedades dos compostos de
interesse mais preservadas e alto percentual de aceitacéo pelos consumidores.
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8 ANEXOS

Anexo A — Cromatograma do extrato de erva-mate para identificacdo e
quantificacdo dos compostos teobromina e cafeina (Amostra 1).
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Anexo B — Cromatograma do extrato de erva-mate para identificacdo e
quantificacdo dos compostos teobromina e cafeina (Amostra 2).
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Anexo C - Cromatograma do extrato de erva-mate para identificacdo e
quantificacdo dos compostos teobromina e cafeina (Amostra 3).
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Anexo D - Cromatograma do extrato de erva-mate para identificacdo e
quantificacdo do acido clorogénico (5-CQA) (Amostra 1).
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Anexo E — Cromatograma do extrato de erva-mate para identificacdo e
quantificacdo do acido clorogénico (5-CQA) (Amostra 2).
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Anexo F — Cromatograma do extrato de erva-mate para identificacdo e
quantificacdo do acido clorogénico (5-CQA) (Amostra 3).
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Anexo G — Gréfico de distribuicdo do diametro médio (um) da emulsdo com 3% de
PGPR.
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Anexo H - Gréfico de distribuicdo do diametro médio (um) da emulsdo com 4% de
PGPR.
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Anexo | - Ficha fornecida aos provadores para avaliar as barras de frutas e cereais
(folha 1)

AVALIA(;Z\O DE BARRA DE FRUTAS VERMELHAS COM CEREAIS
Nome: Amostra:

Bem vindo ao LAFISE / ITAL
Muito obrigado por participar de nosso teste. Sua colaboragao é muito importante para nos!

Vocé recebera 4 amostras de BARRA DE FRUTAS VERMELHAS COM CEREAIS, uma de cada
vez. Por favor, avalie as amostras e responda as questoes que se seguem:

1. Indique o quanto vocé gostou do PRODUTO DE MODO GERAL:
Nao

Gostei Gostei . Gostei . Desgostei . Desgostei Desgostei

e . Gostei gostei nem Desgostei _ e
muitissimo muito pouco . pouco muito muitissimo

desgostei
() )y ) () () () () () ()

2. Indique o quanto vocé gostou da APARENCIA do produto:

Gostei Gostei . Gostei Nao Desgostei . Desgostei Desgostei

S : Gostei gostei nem Desgostei . S
muitissimo muito pouco desgostei pouco muito muitissimo

() () ) () () () () () ()

3. Dé sua opiniao sobre a QUANTIDADE DE FRUTAS do produto:
Muito mais frutas  Mais frutas do que eu Do jeito que Menos frutas do Muito menos frutas
do que eu gosto gosto eu gosto que gosto do que eu gosto

() () () () ()
4. Indique o quanto vocé gostou da TEXTURA do produto:

Gostei Gostei . Gostei Nao Desgostei . Desgostei Desgostei
A : Gostei gostei nem Desgostei 2 oo
muitissimo muito pouco desgostei pouco muito muitissimo

() ) ) () () () () () ()

5. Dé sua opiniao sobre a FIRMEZA do produto:
Muito mais firme Mais firme do que eu Do jeito que Menos firme do Muito menos firme
do que eu gosto gosto eu gosto que gosto do que eu gosto

() () () () ()

6. Dé sua opinido sobre a CROCANCIA do produto:

Muito mais ; - Muito menos
Mais crocante do que Do jeito que Menos crocante
crocante do que crocante do que eu

eu gosto eu gosto eu gosto do que gosto gosto

() () () () ()
7. Indique o quanto vocé gostou da INTENSIDADE DO SABOR de FRUTAS VERMELHAS:

Muito mais intenso  Mais intenso do que Do jeito que  Menos intenso do Muito menos intenso
do que eu gosto eu gosto eu gosto que gosto do que eu gosto
() () () () ()

8. Indique o quanto vocé gostou do SABOR do produto:

Gostei Gostei Gostei M&a Desgostei

e - Gostei gostei nem
muitissimo muito pouco .
desgostei

() )y ) () () () () () £ )

Desgostei Desgostei Desgostei
pouco 9 muito muitissimo
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9. Indique o quanto vocé gostou do ADOGCAMENTO do produto:

Gostei Gostei Gostei Gostei goste'??](e)m Desgostei Desgostei Desgostei Desgostei
muitissimo muito pouco desgostei pouco muito muitissimo
() ) ) () () () () () ()
10. Indique o quanto vocé gostou do SABOR RESIDUAL:
. . . Nao . . .
Gostei Gostei . Gostei . Desgostei . Desgostei Desgostei
muitissimo muito Gosiel pouco gdo:stgg:;] pouco Desgestel muito muitissimo

() () ) () () () () () ()

Apos avaliar as 4 amostras:

11. Por favor, ordene as amostras quanto a sua preferéncia, partindo da que MAIS GOSTOU para a que
MENOS GOSTOU:

10 20 30 40
Amostra que Amostra que
MAIS GOSTEI MENOS GOSTEI

12. Por favor, Descreva os motivos pela escolha da amostra:

PREFERIDA (1° LUGAR): MENOS REFERIDA (4° LUGAR):

Anexo J — Barras embaladas para a andlise sensorial.
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