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RESUMO

SIMIQUELI, Andréa Alves, D.Sc., Universidade Federal de Vicosa, outubro de 2017.
Desenvolvimento de emulsoes A/O/A para o carreamento de FeSO4 e seu impacto
na qualidade sensorial de alimentos. Orientadora: Valéria Paula Rodrigues Minim.

Coorientadores: Eduardo Basilio de Oliveira, Luis Antonio Minim e Tarcisio Lima
Filho.

Emulsdes duplas (A/O/A) foram desenvolvidas como veiculo carreador de FeSOy, a fim
de possibilitar a fortificacdo de alimentos, sem acarretar na perda da qualidade sensorial.
A proporcao de fase aquosa interna e a insercao de FeSO4 em diferentes localizacdes no
sistema foram avaliados (até 30 dias de armazenamento), com base nas caracteristicas
fisicas (potencial zeta, diametro médio, polidispersidade, microestrutura, propriedades
reoldgicas, cor, eficiéncia de aprisionamento e estabilidade cinética da localizacdo do
Fe’* e indice de cremeacdo), podendo assim, estimar a estabilidade cinética dos
sistemas. A percepcao sensorial das diferentes emulsdes A/O/A também foi avaliada em
relacdo a intensidade da cor branca e do sabor metélico. As emulsdes em estudo
apresentaram baixo indice de polidispersidade e distribui¢cdes de tamanho unimodais.
Todos os sistemas obtiveram potencial zeta superior a 20,9 mV (em mddulo). As
emulsdes foram caracterizadas como fluido ndo-newtoniano (pseudopldstico). Além
disso, apresentaram cardter predominantemente eldstico, o qual tendeu a reduzir o
movimento browniano das goticulas, favorecendo na estabilidade cinética do sistema.
As emulsdes apresentaram eficiéncia de aprisionamento superior a 89%, e um indice de
cremeacdo tendendo a 0%, durante 30 dias de armazenamento. As diferentes
possibilidades da emulsdo A/O/A em carrear FeSO4 acarretaram em diferenca na
intensidade da cor branca e do sabor metdlico. A insercdo de FeSO4 na fase aquosa
interna acarretou na maior intensidade do sabor metdlico. J4 os sistemas contendo
FeSO4 somente na fase aquosa externa propiciou reduzir ou até mesmo “mascarar’ a
percep¢ao do sabor metalico. A propor¢cdo de fase aquosa ndo acarretou em diferenca
sensorial perceptivel. Com base na metodologia dos limiares hedonicos, verificou-se
que as diferentes distribui¢cdes do FeSO4 também influenciou na aceitabilidade sensorial
da matriz alimentar em estudo (sobremesa lidctea do tipo flan sabor morango)
adicionada de emulsdo carreadora de FeSO4. A insercdo de FeSO4 na fase aquosa

interna da emulsdo Ai/O/A.realcou a percepcao sensorial das alteragcdes indesejaveis no
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flan, comprometendo a aceitabilidade sensorial da sobremesa lictea. Ja a insercdo do
estimulo na fase aquosa externa da emulsdao Ai/O/A. proporcionou a adi¢do de uma
maior concentracdo de FeSO,4, sem comprometer na aceitabilidade do flan e resultar na
rejeicdo sensorial pelos consumidores, comparado com os demais ensaios avaliados.
Portanto, concluiu-se que a emulsdao A/O/A apresenta potencial de aplicagdo no setor de
fortificacdo de alimentos com FeSO., quando veiculado na fase aquosa externa do

sistema, propiciando minimizar a perda da qualidade sensorial do produto.

Xii



ABSTRACT

SIMIQUELI, Andréa Alves, D.Sc., Universidade Federal de Vicosa, October, 2017.
Development of W/O/W emulsions for carrying FeSO4 and its impact of the
sensory quality of foods. Advisor: Valéria Paula Rodrigues Minim. Co-advisors:
Eduardo Basilio de Oliveira, Luis Antonio Minim and Tarcisio Lima Filho.

Double Emulsions (W/O/W) were developed as carrier vehicles of FeSOy, in order to
allow for the fortification of foods without causing sensorial quality losses. The internal
aqueous phase ratio and FeSO, insertion at different locations in the system were
evaluated (up to 30 days of storage) based on the physical characteristics (zeta potential,
mean diameter, polydispersity, microstructure, rheological properties, color, trapping
efficiency and kinetic stability of the Fe’* and caking index), therefore to estimate the
kinetic stability of the systems. Sensorial perception of the different W/O/W emulsions
was also evaluated in relation to the white color and metallic taste intensity. The
emulsions under study had a low polydispersity index and unimodal size distributions.
All systems showed zeta potential greater than 20.9 mV (in module). The emulsions
were characterized as non-Newtonian (pseudoplastic) fluids. Furthermore, they
presented predominantly elastic character, which tended to reduce the Brownian motion
of the droplets, favoring the kinetic stability of the system. The emulsions presented trap
efficiency greater than 89%, and a caking index tending toward 0% during 30 days of
storage. The different possibilities of the W/O/W emulsion to carry FeSOj resulted in a
difference in white color and metallic taste intensity. Insertion of FeSOy into the internal
aqueous phase resulted in the highest metallic taste intensity, while the systems
containing FeSO4 only in the external aqueous phase allowed for reducing or even
“masking” the metallic taste perception. The proportion of aqueous phase did not lead
to a perceptible sensorial difference. Based on the hedonic thresholds methodology, it
was verified that the different distributions of FeSO, also influenced sensory
acceptability of the food matrix under study (strawberry flan milk-based dessert) when
supplemented with the FeSO4 carrier emulsion. Insertion of FeSO, into the internal
aqueous phase of the W/O/W emulsion enhanced the sensory perception of undesirable
changes in the flan, compromising the sensory acceptability of the milk-based dessert.

On the other hand the insertion of the stimulus to the external aqueous phase of the
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W/O/W emulsion provided the addition of a higher concentration of FeSO4, without
compromising on the acceptability of the flan and resulting in sensorial rejection by the
consumers, compared to the other assays evaluated. Therefore, it was concluded that the
W/O/W emulsion system presents potential for application in the food fortification
sector with FeSO,4 when it is carried in the external aqueous phase, minimizing the loss

of the sensorial quality of the product.
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INTRODUCAO GERAL

Tecnologias baseadas em conceitos fisico-quimicos, com potenciais de aplicacao
na drea de desenvolvimento de produtos alimenticios sdo necessdrias para controlar as
propriedades funcionais de compostos bioativos, ao serem incorporados nos alimentos.
Estas tecnologias devem atuar como veiculos carreadores dos compostos, sem acarretar
em prejuizo na qualidade sensorial do produto.

Neste contexto, sistemas coloidais do tipo “emulsdo dupla”, vém sendo
pesquisado pela comunidade cientifica, sendo uma das técnicas mais indicadas e vidveis
(Muschiolik & Dickinson, 2017). Esses sistemas possibilitam incorporar em sua
estrutura (fases interna, intermedidria e/ou externa), compostos ndo-polares e polares,
atuando nao s6 como carreadores, mas também como “veiculos protetores” (Leal-
Calderon et al., 2007; Dickinson, 2011; McClements, 2016).

Emulsao dupla do tipo A;/O/A; consiste em goticulas de dgua (A;) dispersas
dentro de goticulas de 6leo (O), que por sua vez sdo dispersas em uma segunda fase
aquosa (A;) (Bouyer et.al., 2012; Muschiolik & Dickinson, 2017). A estruturacdo fisica
desse tipo de sistema viabiliza a sua aplicacdo em diversas dreas, como por exemplo,
cosméticos, farmacos, agroquimicos, produtos quimicos industriais e outros (Sapei et
al., 2012). Na industria de alimentos, um dos principais potenciais de aplicacdes das
emulsdes duplas é carrear e controlar a liberagdo de compostos que apesar de
apresentarem atividade biolégica desejdvel ao organismo humano, podem conferir
alteracdes sensoriais desagraddveis ao alimento, como por exemplo, alguns 4cidos
graxos e minerais (Bonnet et al., 2009; Fang & Bhandari, 2010; Dickinson, 2011).
Diante da abordagem apresentada, emulsdes duplas podem ser uma alternativa vidvel
para permitir a fortificacdo de alimentos com sais de ferro, minimizando o risco de
conferir um perfil de sabor desagraddvel para os consumidores.

O ferro € um elemento essencial ao organismo humano. Estd envolvido em
diversas reacOes fisiologicamente imprescindiveis, como o transporte de oxigé€nio
(Dallman et al., 1980; Garcia-Casal & Layrisse, 1998). A sua caréncia estd entre as
desordens mais recorrentes da populacdo, podendo acarretar em estado de anemia
ferropriva (Silva & Mura, 2011). Pesquisas realizadas no ano de 2013 estimaram que o
nimero de pessoas com deficiéncia de ferro atingia cerca de quatro bilhdes. E que a

anemia ferropriva acometia mais de dois bilhdes de pessoas no mundo, sobretudo em
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paises que predominam as populagdes de baixa renda (Grebmer et al., 2014). No Brasil,
dados da Pesquisa Nacional de Demografia e Satide da Crianca e da Mulher (PNDS)
evidenciam uma prevaléncia de anemia de aproximadamente 20,9% (Brasil, 2008).

Dentre as estratégias utilizadas para a prevencdo da anemia por deficiéncia de
ferro, encontra-se a fortificacdo de alimentos. Comparado a suplementacdo, a
fortificacdo € provavelmente, a solucdo mais prética, sustentdvel e rentdvel, a longo
prazo, para controlar a caréncia de ferro em nivel internacional (WHO & FAO, 2006;
Laxminarayan et al., 2006). A principal vantagem dessa estratégia € que o consumo
destes produtos fortificados ndo requer a participacdo ativa dos individuos e nem
mudanca nos seus hdbitos alimentares (Tripathi & Platel, 2011).

Na maioria dos casos, a fortificacdo visando combater a anemia ferropriva é
realizada por meio de sais de ferro soliveis, visto que apresentam melhor
biodisponibilidade. Entretanto, a adi¢do de sais de ferro ao alimento pode ocasionar
alteracdes sensoriais, principalmente relacionadas a formacgao de sabores indesejaveis e
mudanga na coloragao do produto, afetando diretamente na aceitabilidade dos mesmos
(Hurrell, 2002; Sohi et al., 2004; Pripp et al., 2005).

Desta forma, o procedimento de fortificacdo de alimentos com sais de ferro
distribuidos de forma planejada nas diferentes fases da emulsdo dupla, pode ser uma
estratégia eficaz na prevengao da anemia ferropriva, sem acarretar na perda considerdvel
da qualidade sensorial do produto.

Entretanto, existe na literatura uma divergéncia em relacdo aos potenciais de
aplicagdes das emulsdes duplas. Um grupo de pesquisadores relata que sistemas de
emulsdo dupla podem realgar as caracteristicas sensoriais relacionadas ao sabor, quando
veiculados na fase aquosa interna, logo, podem ser aplicados na reducdo de compostos
(como por exemplo, NaCl, sacarose e edulcorantes) (Lad et al., 2012; Rocha-Selmi et
al., 2013a;b; Santos et al., 2014; 2015; Chiu et al., 2015; Oppermann et al., 2016). Um
segundo grupo afirma que a incorporac¢do de compostos, na fase aquosa interna, pode
“mascarar” as caracteristicas sensoriais provenientes destes, € que podem ser
indesejaveis aos consumidores (Bonnet et al., 2009; Fang & Bhandari, 2010; Dickinson,
2011). Além disso, a literatura cientifica ainda ndo elucidou o efeito na percepgao
sensorial, quando compostos sdo incorporados somente na fase aquosa externa.

Partindo dessa premissa, o objetivo deste trabalho foi desenvolver e estudar a
estabilidade cinética de emulsdes duplas carreadoras de FeSO4 nas diferentes fases

aquosas do sistema, por meio de andlises instrumentais de potencial zeta, distribuicao de
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didmetro, propriedades reoldgicas, cor, eficiéncia de aprisionamento e estabilidade
cinética da localizacdo dos cétions Fe** e indice de cremeacdo, ao longo de 30 dias de
armazenamento, a fim de obter um sistema modelo vidvel para permitir a inser¢do de
ferro nos alimentos, com potencial de preservar a sua qualidade sensorial. (capitulo 1).
Além disso, objetivou-se determinar, por meio da metodologia dos limiares
hedonicos (Lima Filho et al., 2015; 2017), qual a concentragdao maxima de FeSO, pode
ser inserida em uma sobremesa l4ctea do tipo flan sabor morango, utilizando em sua
formulacdo emulsdo dupla contendo FeSO, distribuido nas diferentes fases aquosas do
sistema, sem comprometer a aceitabilidade do flan ou acarretar na rejeicdo sensorial

pelos consumidores (capitulo 2).
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Capitulo 1

Emulsoes A/O/A aplicadas no carreamento de FeSQOy: caracteristicas fisicas

e sensoriais

1. INTRODUCAO

A demanda no mercado por produtos alimenticios com propriedades bioldgicas,
adicionadas ao papel primdrio de nutrir, sem acarretar na perda da aceitabilidade
sensorial, ¢ um grande desafio e oportunidade para implementar as tecnologias
emergentes que possuem a capacidade de atuarem como carreadores de compostos
bioativos. Dentre as principais tecnologias, o sistema emulsionado do tipo 4gua em 6leo
em agua (A/O/A), conhecido como emulsdo dupla, continua sendo cada vez mais
pesquisado pela comunidade cientifica, sendo uma das técnicas mais indicadas e vidveis
tecnologicamente (Muschiolik & Dickinson, 2017). Este sistema possibilita incorporar
na sua estrutura (fases interna, intermedidria e/ou externa), compostos nao-polares e
polares, atuando como veiculos carreadores (Leal-Calderon et al., 2007; Dickinson,
2011; McClements, 2016).

Emulsao dupla do tipo A;/O/A; consiste em goticulas de dgua (A;) dispersas
dentro de goticulas de 6leo (O), os quais sdo dispersos numa segunda solu¢cdo aquosa
(Az) (Bouyer et.al., 2012; Muschiolik & Dickinson, 2017). A estruturacao fisica deste
sistema possibilita um amplo potencial de aplicagdo no setor de desenvolvimento de
novos produtos. Como por exemplo, na reducdo do teor de gordura do alimento,
mediante a substituicdo da emulsdo simples convencional (O/A) pela emulsdo A/O/A.
Além disso, podem ser aplicados no revestimento e prote¢do de compostos biosensiveis,
e para “mascarar” atributos sensoriais provenientes de alguns compostos, como 4cidos
graxos e minerais. (Giroux et al., 2013; Aditya et al., 2015; Berendsen et al., 2015;
Hemandez-Marin et al., 2016; Eslami et al., 2017).

Porém, a capacidade que uma emulsdo dupla possui de servir como suporte de
revestimento, depende da sua estabilidade cinética. Embora, diversos estudos tém sido
realizados visando otimizar o preparo e a estabilidade cinética de sistemas

emulsionados, a fim de proporcionar um meio carreador estavel durante a vida util do
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produto, novas pesquisas sdo necessdrias para avaliar as diferentes possibilidades do
sistema em veicular um composto bioativo e a sua potencialidade em “mascarar” as
alteracoes sensoriais desagraddveis, ao ser incorporado em uma matriz alimentar (Sapei
et al., 2012; Cofrades et al., 2013; Delample et al., 2014; Aditya et al., 2015 e Giroux et
al., 2016; Muschiolik & Dickinson, 2017).

Neste sentido, a emulsdo A/O/A pode ser uma tecnologia vidvel para permitir a
fortificacdo de alimentos com sais de ferro, de forma a minimizar o perfil de sabor
desagradédvel aos consumidores.

O ferro é um elemento essencial ao organismo humano, estd envolvido em
diversas reacOes biologicamente importantes para a fung¢do celular e transporte de
oxigénio (Dallman et al., 1980; Garcia-Casal & Layrisse, 1998). A deficiéncia de ferro é
um problema nutricional que atinge cerca de quatro bilhdes de individuos no mundo,
podendo acarretar em estado de anemia ferropriva (Silva & Mura, 2011; Grebmer et al.,
2014).

A técnica da fortificacdo, quando aplicada em alimentos consumidos
regularmente, pode ser uma alternativa vantajosa para a manutencdo da homeostase do
ferro no organismo, e consequentemente, na prevencdo da anemia ferropriva. Desta
forma, o procedimento de fortificacdo de alimentos com ferro através do sistema de
emulsdo dupla, como veiculo carreador, pode ser uma prética eficaz para permitir a
adicdo de sais de ferro ao alimento, sem acarretar em alteragdes sensoriais
desagraddveis e perceptiveis aos consumidores, ocasionando a rejeicdo do produto.

Entretanto, existe na literatura uma divergéncia em relacdo aos potenciais de
aplicagdes das emulsdes duplas. Um grupo de pesquisadores relata que sistemas de
emulsdo dupla podem realgar as caracteristicas sensoriais relacionadas ao sabor, quando
veiculados na fase aquosa interna, logo, podem ser aplicados na reducdo de compostos
(como por exemplo, NaCl, sacarose e edulcorantes) (Lad et al., 2012; Rocha-Selmi et
al., 2013a;b; Santos et al., 2014; 2015; Chiu et al., 2015; Oppermann et al., 2016). Um
segundo grupo afirma que a incorporagdo de compostos, na fase aquosa interna, pode
“mascarar” as caracteristicas sensoriais provenientes destes, e que podem ser
indesejaveis aos consumidores (Bonnet et al., 2009; Fang & Bhandari, 2010; Dickinson,
2011).

Além disso, a literatura cientifica ainda ndo elucidou o efeito na percepgao
sensorial, quando compostos sdo incorporados somente na fase aquosa externa. Diante

das indagacOes apresentadas, o presente trabalho teve como objetivo incorporar FeSO4
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em diferentes localizagdes na emulsdo A/O/A, com o intuito de avaliar a sua
potencialidade em "mascarar" a percepcdo de sabores indesejiveis do sal de ferro, e
evitar alteracOes nas caracteristicas sensoriais do alimento fortificado. A estabilidade
cinética também foi avaliada, a fim de verificar a capacidade que o sistema de emulsao
A/O/A apresenta como veiculo carreador de compostos bioativos, especificamente

FGSO4.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

O sulfato ferroso (FeSO4.7H,O) foi adquirido da Sigma-Aldrich. O
emulsificante ésteres de poliglicerol de dcido polirricinoleico (PGPR) foi doado pela
empresa Granolab/Granotec. Tween 80 (Sigma Aldrich, > 58% dacido oléico, CMC
0,012 mM (20-25 °C), BHL 15,0). Os polimeros goma guar (Cyamopsis
tetragonolobus, < 1% de cinzas) e gelatina (pele de porco, Tipo A, Bloom - 300) foram
adquiridos da Sigma-Aldrich. Os demais produtos quimicos utilizados foram de grau
analitico. As solucdes foram preparadas em 4gua deionizada (Bedford, EUA). A fracao
oleosa foi composta por 6leo de girassol comprado em um supermercado local (marca

Sinh4, tipo 1).

2.2 Delineamento experimental

O experimento foi realizado no delineamento inteiramente casualisado (DIC) em
esquema de parcelas subdivididas, tendo nas parcelas um fatorial 3, e na subparcela o
tempo de armazenamento (1, 7, 15 e 30 dias). Os fatores avaliados foram diferentes
propor¢oes de fase aquosa interna e externa, Ai/A. (Y1) e distribuicdes do Fe?* nas
emulsdes duplas (Y,). Para este estudo considerou-se dois grupos de tratamentos
controle. O primeiro foi formado pela emulsdo A/O/A sem adi¢do de FeSO4 e o
segundo grupo pela emulsdo O/A com adi¢gdo de FeSO4 na fase continua. A
concentragdo de fase oleosa foi mantida constante em todos os tratamentos (30%, m/m).

As combinacdes dos niveis de propor¢do entre as fases aquosa interna e externa
e da distribuicio do FeSO, que originaram os nove tratamentos (parcela), € os

tratamentos controle estao descritos na Tabela 1.1.



Tabela 1.1. Combinacdes dos niveis de propor¢cdo entre as fases aquosas (interna e

externa) e da distribuicdo do FeSOy e suas respectivas codificacdes.

Tratamentos A/A, Codificacdo Distribuicao do FeSO, | Codificacdo
(%) Y1) (Y2)
Ail10 10/60 -1 A * -1
Ail5 15/55 0 A; -1
A20 20/50 1 A; -1
AiA10 10/60 -1 AA, 0
AiA15 15/55 0 AiA. 0
AiA20 20/50 1 AiA. 0
A10 10/60 -1 A 1
Acl5 15/55 0 A, 1
A20 20/50 1 A 1
Cy/10 (controle) 10/60 -1 - -
Cy/15 (controle) 15/55 0 - -
Cy/20 (controle) 20/50 1 - -
C, (controle) 0/70 - A. 1

*A; AiA. e A.: FeSO, localizado na fase aquosa interna, distribuido igualmente nas fases aquosa interna e

externa e incorporado somente na fase aquosa externa da emulsdo Ai/O/A. e O/A..

Na Figura 1.1, tem-se uma representacdo esquemdtica dos sistemas
emulsionados (A/O/A e O/A), produzidos neste estudo.
Fe* Fe® Fe® Fe? Fe®
For || Fer Fe® Fe* o
A B C D E

Figura 1.1. Representacio das emulsdes carreadoras de Fe’* e dos tratamentos controles.
A: com a incorporacdo de FeSO,4 na fragdo aquosa interna (A;10 - A;20); B: com a incorporacgio de FeSO,
na fracdo aquosa interna e externa (A;A.10 - AjA.20); C: com a incorporagido de FeSO, na fragdo aquosa
externa (A.10 - A.20); D: sem adi¢@o de FeSO,4 (Cy/19 - Cy0) € E: emulsdo O/A, contendo FeSO, na fase

continua (C,).

Todos os tratamentos em estudo continham a mesma concentragdo de FeSOj4

(0,042 g de FeSO, para cada 100 g de emulsdo dupla). A escolha da concentracdo de

FeSO4 levou em consideracdo a alegacdo da legislacdo para alimentos considerados

fortificados. De acordo com a ANVISA para ser considerado como “enriquecido” ou
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“fortificado”, 100 mL ou 100 g do alimento pronto para consumo devem fornecer no
minimo 15% da IDR de referéncia, no caso de liquidos; e 30% da IDR de referéncia, no
caso de sdlidos, podendo o mesmo alimento ser denominado como de “alto teor” ou
“rico” (Brasil, 1998). Desta forma, a concentracio de FeSO4.7H,O corresponde a
aproximadamente 60% da IDR para o mineral ferro, recomendado para adultos (14

mg/d) (Brasil, 2004).

2.3 Procedimento para a incorporacdo de FeSOy: emulsdo dupla

As emulsdes duplas do tipo Ai/O/A. carreadoras de FeSO,4 foram preparadas por
meio do procedimento de dois passos. Primeiramente, foi preparada uma emulsao
simples do tipo Ai/O (emulsdo primdria), em seguida, esta emulsdo foi incorporada
como “fase dispersa” em uma segunda fase aquosa (A.). A fracdo total de fase aquosa
utilizada foi de 70% m/m, distribuida entre as fases interna (10%, 15% ou 20% m/m) e
externa (60%, 55% ou 50% m/m). J4 a fracdo oleosa foi mantida constante em todos os

tratamentos (30% m/m).

2.3.1 Preparo das emulsoes

Para a elabora¢do das emulsdes primarias (Ai/O), foi preparada uma solucio
aquosa por meio da dissolu¢do de 0, 0,021 ou 0,042 g de FeSO4 para cada 100 g de
emulsdo dupla, 0,75% (m/m) de gelatina e 0,05% (m/m) de sorbato de potdssio em dgua
deionizada a 90 °C. A gelatina foi hidratada durante 10 min, seguido por agitacdo
magnética durante 30 min (Sapei et al., 2012). A gelatina foi incorporada a fase aquosa
interna com o intuito de melhorar a estabilidade cinética da emulsio, devido a tendéncia
de retardar a coalescéncia das goticulas aquosa (Oppermann et al., 2015).

Para os tratamentos contendo FeSOy localizados na fracdo aquosa externa (A.10
- A:20), foram adicionados, a fase aquosa interna, uma concentragdo especifica de
lactose para cada tratamento, com o intuito de equilibrar a pressdo osmotica entre as
fases aquosa interna e externa e, assim, minimizar a transferéncia de matéria entre as
duas fases (Bonnet et al., 2009). As concentrac¢des de lactose foram 0,050, 0,055 e 0,060
mol/100 g de emulsdo dupla. referente aos tratamentos A.l0, A.l5 e Ac20,
respectivamente.

A frac@o oleosa (O) foi preparada por meio da dissolucdo de 3% (m/m) de PGPR
em Oleo de girassol. Este sistema foi submetido a uma agitagdo magnética durante 30

min, a temperatura de 90 °C. A escolha da concentragio de PGPR levou em
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consideracdo estudos anteriores, nos quais foi verificado a formacdo de emulsdes
contendo goticulas de menor tamanho e distribuicdo homogénea nessa concentracdo de
PGPR (Mérquez & Wagner, 2010; O'Reagan & Mulvihill, 2010).

As emulsdes Ai/O foram preparadas a partir da dispersdo lenta de 10 g, 15 g ou
20 g de solugdo aquosa (A;) em 30 g de fracdo oleosa (O), sob agitacdo constante, em
homogeneizador de alta velocidade (Homogenizador T18 Basic Ultra Turrax — IKA,
S18N-19G) operando a 20000 rpm durante 4 min. As emulsdes resultantes foram
arrefecidas a 4 °C, durante uma hora, para assegurar uma completa gelificacdo da
gelatina (Schuster et al., 2012).

Para a elaboracdo das emulsdes duplas (Ai/O/A.), primeiramente, foi preparado
uma solucdo aquosa externa (A.) pela dissolucdo de 0, 0,021 ou 0,042 g de FeSO, para
cada 100 g de emulsdo dupla, 3% (m/m) de tween 80 e 0,75% (m/m) de goma guar.
Este sistema foi submetido a uma agitacdo magnética, durante 30 min a 50°C. Em
seguida, foram adicionados 0,05% (m/m) de sorbato de potéssio.

Para os tratamentos contendo Fe’* localizados na fracio aquosa interna e
distribuidos igualmente entre as fases aquosas (A;10 - AjA:20), foram adicionados, na
fase aquosa externa, uma concentra¢do especifica de lactose para cada emulsdo, sao
estas: 0,30; 0,20; 0,15; 0,13; 0,07 e 0,04 mol/100 g de emulsdao dupla, referente aos
tratamentos A;10 a A;A:20, respectivamente.

As emulsdes duplas foram preparadas a partir da dispersdo lenta de 40 g, 45 g ou
50 g das emulsdes primdrias (Ai/O) em 60 g, 55 g ou 50 g de solu¢do aquosa externa
(Ae), respectivamente. Este sistema foi agitado em homogeneizador de alta velocidade
operando a 18000 rpm durante 4 min. As emulsdes formadas foram armazenadas a 4
°C.

Para o primeiro grupo das emulsdes controle (C,), 40 g, 45 g ou 50 g de emulsao
primdria (Aij/O), apresentando uma relacio de fracdo aquosa e oleosade 1 : 3, 1:2o0u 1
: 1,5, respectivamente, foram dispersos em 60 g, 55 g ou 50 g de solu¢do aquosa
externa. As demais condi¢cdes de processo foram idénticas as mencionadas no preparo
dos tratamentos em estudo (A;10 - A.20).

No preparo da emulsdo controle O/A. (C,), 30 g de dleo foi disperso lentamente
em 70 g de solugcdo aquosa, contendo 0,042 g de FeSO4 para cada 100 g de emulsdo, 3%
(m/m) de tween 80, 0,75% (m/m) de goma guar e 0,05% (m/m) de sorbato de potdssio.
Este sistema foi agitado em homogeneizador de alta velocidade operando a 18000 rpm

durante 4 min. As emulsdes formadas foram armazenadas a 4 °C.
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2.4 Andlise instrumental dos sistemas emulsionados

2.4.1 Potencial zeta

A medida do potencial zeta ({) das goticulas de oleo foi realizada em
equipamento ZetasizerNano-ZS (Malvern Instruments Inc., Southborough, MA), que
calcula automaticamente o C dos tratamentos, com base nas medi¢des da mobilidade
eletroforética das goticulas, que se deslocam sob a acdo de um campo elétrico. (pH
médio das emulsdes duplas foram 7,05, 6,45 e 5,14, referente aos sistemas sem adicao
de FeSO., contendo FeSO, distribuido nas fases aquosas interna e externa e localizado
somente na fase aquosa externa, respectivamente). Para o preparo das amostras, estas
foram diluidas em agua deionizada (1:105) (Wang et al., 2011). As medicdes foram

realizadas a 25 °C.

2.4.2 Diametro médio das goticulas de dleo e indice de polidispersidade das emulsoes
O diametro médio e o indice de polidispersidade das goticulas oleosas foram
determinados pela técnica de espalhamento dinamico de luz (DLS), utilizando o
equipamento Mastersizer 2000 (Malvern Instruments, Malvern, Reino Unido). As
amostras foram diluidas de aproximadamente 2 x 10° vezes, em dgua deionizada e

avaliadas a 25 °C (indice de refracdo da dgua igual a 1,33).

2.4.3 Microestrutura

A microestrutura das emulsdes primarias e duplas foi analisada por meio de um
microscépio de luz (OLYMPUS BX-60), com um aumento de 1000 x e 400 x,
respectivamente. As formulacdes foram diluidas 10 vezes na fase aquosa externa (sem
adicdo de FeSO4), em seguida, inseridas em laminas especificas e cobertas

cuidadosamente com laminulas de vidro.

2.4.4 Propriedades reologicas

As propriedades reologicas das emulsdes carreadoras de FeSO; foram
determinadas utilizando um redmetro dindmico oscilatério HAAKE MARS (Modular
Advanced Reometer System, Thermo Electron Corp., Alemanha), equipado com um
banho termostatico (Phoenix 2C30P, Thermo Electron Corp., Alemanha), a 25 °C.

A metodologia foi baseada em Li e Zhang (2015), com algumas modificacdes. O

comportamento reoldgico foi obtido utilizando um sensor de cilindros coaxiais (DG41),

13



com taxa de deformacdo variando de 0,1 a 200 gt (rampa ascendente, decrescente e
ascendente) durante 6 min (Steffe, 1996; Rao, 2014).

A caracterizacdo da viscoelasticidade das emulsdes duplas foi obtida por meio
do teste dinamico oscilatério. As medidas foram realizadas com o sensor de geometria
cone e placa (dngulo do cone = 1° ; didmetro = 60 mm; gap = 0,051 mm) (C60/1).
Primeiramente determinou-se a regido de viscoelasticidade linear, aplicando sob as
amostras o teste de varredura de tensdo (1 a 1000 mPa, 1 Hz). Em seguida, as emulsdes
foram submetidas ao teste de varredura de frequéncia (0,1 a 10,0 Hz; 20,0 mPa), para a

obtengdo dos parametros dos modulos de elasticidade (G’) e viscoso (G”).

2.4.5 Andlise de Cor

A coloracdo das emulsdes dupla carreadoras de FeSO, foi analisada utilizando
um colorimetro Color Quest II Spera (Hunter Lab, Reston), com leitura direta das
amostras. O sistema de leitura utilizado foi o CIELAB (Commission Internationale de
I’Eclairage). Os parametros de tonalidade cromdtica (h*) e saturagdo (c*) foram

calculados a partir dos dados de a* e b* (Pathare et al., 2012; Fante et al., 2013).

2.4.6 Eficiéncia de aprisionamento e estabilidade cinética da localizacdo do Fe*

A eficiéncia de aprisionamento de FeSO4 (EA) e a estabilidade cinética (EC) da
localizag¢do dos cétions Fe’* dos sistemas de emulsdo dupla foram determinados pela
concentracdo de Fe** presente na fracdo aquosa externa. Desta forma, para os
tratamentos contendo FeSO4 na fase aquosa interna (A;j10 - AjA:20), a quantificagdo da
concentracdo de Fe’* representou a concentracio de FeSO, ndo aprisionado na fase
aquosa interna. A EA foi avaliada logo apds a formacdo das emulsdes duplas (0 dia), e a
EC ao longo do periodo de armazenamento (1° ao 7° dia; 15° dia e 30° dia).

A metodologia para a determinacdo foi baseada em Choi et al. (2009), com
algumas modificagdes. Inicialmente as formulagdes foram centrifugadas (2100g, 60
min) (Centrifuge 5804R, Epperdorf), a fim de separar os globulos de gordura da fragdo
aquosa externa. Em seguida, foi coletada uma aliquota de fase aquosa, a qual foi filtrada
através de um filtro de membrana de 0,45 pm, com o intuito de remover possiveis
residuos de goticulas de 6leo. A quantificacdo de Fe®* presente na fase continua das
emulsdes duplas foi realizada por meio do equipamento espectrofotdometro UV

(Biomate 3, Thermo Scientific). Uma aliquota de 0,5 mL de amostra, previamente
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filtrada e contendo cétions Fe**, e 0,5 mL de hidroxylamina (NH,OH.HCI) 10 % (m/v)
foram misturados a temperatura ambiente, com o intuito de promover a reducio do
ferro. Em seguida, foram adicionados 0,5 mL de ferrozina. Ap6s 10 min, a absorbancia
foi medida a 510 nm. As concentracdes de Fe** foram determinadas por meio de uma
curva padrdo utilizando FeSO4 (0,001 — 0,10 mg/ml).

A partir da quantidade inicial de FeSO4 adicionado em cada emulsao dupla, para
as emulsdes contendo FeSO4 somente na fase aquosa interna (Aijl10 — A;20), a EA e a
EC da localizacio dos cétions Fe? foram obtidas pelas equacdes (1) e (2),
respectivamente. J4 para os sistemas contendo FeSO, distribuido igualmente entre as
fases aquosas interna e externa (AjA.10 — A;A.20), a EA e EC foram determinados por

meio das equagdes (3) e (4), respectivamente.

EAT (%) = (1 - (CCLj)) £ 100 Eq. (1)
BC1 () = (1 - (%2)) - (1 - EaD)] + 100 Eq. 2
EA2 (%) = (1 — (L2 Ci)) £100 Eq. (3)
BC2 (6) = [ (1 - (©2%)) - (1 - EA2)) * 100 Eq. (4

2 ~ 2 P ~
Onde Cw, € a concentracdo de Fe" na fase aquosa externa, C; é a concentra¢io

o 2+ . . 2 ~ 2
inicial de Fe™" inserida na fase aquosa externa e Ct é a concentracio total de Fe™".

2.4.7 Estabilidade macroscopica

A estabilidade macroscopica das emulsdes carreadoras de FeSO, foram
analisadas com base no indice de cremeacao dos sistemas. A andlise da cremeagao das
emulsdes procedeu medindo, com o auxilio de uma régua, a altura da formacdo de
creme, ou da fase oleosa, decorrente da coalescéncia das goticulas. As andlises foram
realizadas ao longo do periodo de armazenamento de 30 dias, com medicdo a cada 12

horas.

15



2.4.8 Andlise estatistica

O efeito das diferentes propor¢des das fases aquosa, das diferentes localizacdes
do FeSO4 e do tempo de armazenamento nos parametros fisico-quimicos em estudo
foram analisados por meio de ANOV A considerando cada varidvel independente em
estudo e a interacao entre as mesmas.

Para efeito significativo da interacdo (p < 0,05), as varidveis foram decompostas
e avaliadas separadamente. Desta forma, foi realizada uma andlise de regressdao para
avaliar a propor¢dao de fase aquosa interna e o tempo de armazenamento sobre as
grandezas potencial zeta, didmetro médio e viscosidade aparente. A selecdo do modelo
de melhor ajuste dos dados foi baseada na andlise de falta de ajuste, coeficiente de
regressdo e coeficiente de determinacdo, R? (SQrecressio/SQrraTaMENTOS). J& O efeito
da localizacdo do FeSO4na emulsao dupla foi avaliada por meio do teste de Tukey.

Adicionalmente, avaliou-se o0 consenso entre as andalises instrumentais e
sensoriais, por meio do coeficiente de correlacdo de Sperman (r). Este coeficiente mede
o grau de concordancia entre as duas andlises distintas, varia de 0 (discordancia total) a
1 (concordancia perfeita) (Robert e Escoufier, 1976).

As andlises estatisticas foram realizadas utilizando o software SAS® (Statistical

Analysis System — SAS), versdo 9.3, licenciado pela Universidade Federal de Vigosa.

2.5 Avaliacdo sensorial das emulsoes duplas

O presente estudo foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa com Seres
Humanos da Universidade Federal de Vicosa (UFV), Brasil, pelo parecer de nimero
041414/2016. As andlises foram realizadas no Laboratério de Andlise Sensorial da
UFV, em cabines individuais e sob a luz branca, por uma equipe constituida por 20
avaliadores selecionados (13 mulheres e 7 homens), com faixa etdria variando de 19 a
37 anos (ISO, 2012).

O procedimento de selec@o foi realizado com base no poder discriminatério de
duas solugdes distintas de FeSO4 (0,1 e 0,4%) (Meilgaard et al., 2006). Para tanto, foi
realizado uma série de quatro testes triangulares, sendo selecionado o avaliador que
acertou no minimo 50% dos testes. No teste triangular foram servidos aos avaliadores,
em cabine individual, trés solugdes codificadas com trés digitos aleatorios, sendo duas

iguais e uma diferente.
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2.5.1 Teste de ordenacdo: distribuicdo do FeSOy

O teste de ordenacdo foi aplicado com o intuito de avaliar a eficicia da emulsao
dupla, e das diferentes possibilidades do sistema de carrear o FeSO4, em “mascarar” a
percepc¢do dos atributos sensoriais caracteristicos do FeSQ., especificamente a cor
branca e o sabor metélico.

Para isto, para cada atributo avaliado, foram realizadas trés sessdes de ordenacao
das emulsdes, uma sessdo para cada proporcao de fase aquosa interna (10, 15 e 20%).
Em cada sessdo, foram apresentados aos avaliadores quatro tratamentos codificados
com nimero de trés digitos aleatdrios. Destes, trés referiam-se as emulsdes dupla com
FeSO, distribuido em diferentes localizacdes no sistema (A;, AiAe € Ae), € uma emulsdo
dupla sem adicao de FeSO, (controle Cj).

As sessdes de ordenacdo e a posicdo dos tratamentos dentro de cada sessdo
foram aleatorizadas. Foi solicitado aos avaliadores a provar as amostras da esquerda
para a direita e ordend-las de forma crescente em relacdo a intensidade dos atributos

avaliados.

2.5.2 Teste de ordenacdo: propor¢do das fases aquosa interna e externa

Um segundo teste de ordenagdo foi aplicado com o intuito de avaliar o efeito das
diferentes proporc¢oes de fase aquosa (interna e externa) na percep¢ao sensorial da
tonalidade de cor branca e do sabor metélico.

Para cada atributo avaliado, foram realizadas trés sessdes de ordenacdo. Uma
sessao referente a cada localizacdo do FeSO4 na emulsdo dupla (A;, AjAc e Ae). Em cada
sessdo, foram apresentados aos avaliadores quatro tratamentos, codificados com nimero
de trés digitos aleatdrios, com diferentes proporcdes de fase aquosa (0%/70%,
10%/60%, 15%/55% e 20%/50%), para uma mesma localizacdo do Fe**.

As sessoes de ordenacdo e a posicdo dos tratamentos dentro de cada sessdo
foram aleatorizadas. O procedimento de avaliacdo foi realizado de forma similar ao
teste anterior.

Para evitar variacOes nas condicdes de armazenamento entre os diferentes
tratamentos, os mesmos foram armazenados na geladeira e apresentados aos avaliadores
na mesma temperatura (~ 8°C). Esta condicdo foi atendida para ambos os testes

realizados.
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Os resultados foram analisados por meio do teste de Friedman com o intuito de
estabelecer diferenca significativa (p < 0,05), seguido do teste de comparacdes multiplas

LSD (Least-Significance-Difference).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacdo fisica das emulsoes primdrias (A/O)

A Figura 1.2 representa a microestrutura das emulsdes primdrias (Ai/O)
contendo uma relacdo de fracdao aquosa e oleosa de 1 : 3 (P:Gyp); 1 : 2 (P:Gyis) e 1: 1,5
(P:Gyp). Todas as imagens referem-se aos tratamentos sem adi¢do do FeSQy, visto que a

. ~ ) 2 ~ . . .
inser¢do do cdtion Fe”" ndo alterou a morfologia dos sistemas emulsionados.
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Figura 1.2. Fotomicrografias com aumento de 1000 x das emulsdes primdrias (Ai/O),
apresentando uma relagdo de fracdo aquosa e oleosa de 1 : 3 (P:Gjp); 1:2 (P:Gis) e 1:

1,5 (P:Gyp), no tempo de armazenamento de 1 dia.
*P: emulsdo primdria; Barras de escala representam 10 pm.

De acordo com a Figura 1.2, a medida que aumentou a fragdo aquosa, observou-
se uma maior concentragdo de goticulas de dgua dispersas na fase oleosa. Com base nas
fotomicrografias, estima-se que o didmetro médio das goticulas foi menor que 1 pm, em
todos os grupos de emulsdo priméria (P:Gio,1520)-

Com relagdo ao comportamento reoldgico das emulsdes primdrias (A/O), os
ensaios obtidos indicaram que os trés grupos de emulsdes (P:Gig,15¢20) apresentaram um
comportamento newtoniano. O aumento na propor¢do de fase dispersa, associada a
maior concentracdo de goticulas formadas, acarretou no aumento da viscosidade
absoluta (p) dos sistemas emulsionados, devido a maior resisténcia ao escoamento. O
valor médio da p para os diferentes grupos de emulsdo primdria, P:Go, P:G;5 € P:Gyo

foram 0,11, 0,15, 0,20 Pa.s, respectivamente (material suplementar).
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3.2 Caracterizacdo fisica das emulsoes duplas (A/O/A.)
3.2.1 Potencial zeta

A Figura 1.3 representa os valores obtidos do potencial zeta (C), logo apds a
formacdo das emulsdes (1° dia). Todos os tratamentos apresentaram potenciais C
negativo, variando de -50,05 a -20,94 mV. Com base apenas no potencial C, os
resultados obtidos sugerem que os sistemas apresentaram estabilidade cinética, devido a

repulsdo eletrostdtica entre as goticulas de dleo (Aditya et al., 2015; McClements,

2016).
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Figura 1.3. Potencial zeta (mV) das goticulas de dleo das emulsdes dupla, no tempo de

armazenamento de 1 dia.
* Médias seguidas da mesma letra, dentro de um mesmo grupo (Gjg s 20), ndo diferem entre si, ao nivel

de 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Os valores negativos do potencial £ obtidos neste trabalho ndo eram esperados,
devido a neutralidade elétrica das moléculas de tween 80, adsorvidas na superficie das
goticulas oleosas. Desta forma, acredita-se que as cargas elétricas negativas podem ter
sido originadas pela contribuicdo de diversos fatores, como por exemplo, presenca de
acidos graxos livres no 6leo comercial de girassol, visto o baixo valor do pH do d6leo
(pH ~ 3,4) (Mun et al., 2005; Perrechil & Cunha, 2013). Adi¢do de goma guar na fase
aquosa externa. Embora este espessante seja ndo-idnico, pode conter ions que
difundiram para a superficie das goticulas, tornando-as ainda mais carregadas
eletricamente (Yang et al., 2013; Tamnak et al., 2016a). Esta suposi¢do baseou-se na
medida do potencial € da solu¢cdo de goma guar (0,075%, m/m) (§ ~ -16,3 mV). E
devido a adi¢do de sorbato de potdssio como agente antimicrobiano.

As diferentes distribuicoes do FeSO4 na emulsdo dupla (Ai, AjAe, Ac € C))
propiciaram uma diferenca significativa (p < 0,05) no valor do potencial C.

Independente da proporcdo de fase aquosa interna (Gio, 15 e 20), @ insercdo de FeSOq
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somente na fase aquosa externa (A.) acarretou na redu¢do (em médulo) do potencial C.
Isto indica que os cétions Fe® estdo atenuando uma fracdo das cargas elétricas
negativas, presentes na superficie das goticulas de 6leo, por meio de interagdes
eletrostéticas. Além disso, a capacidade de complexacdo dos cdtions Fe** com as
hidroxilas da molécula de tween 80, adsorvida na superficie das goticulas oleosas pode
ter favorecido na reducdo (em moédulo) do potencial C (Serobatse, 2016).

Comparado aos demais tratamentos (A;, AiA. € Cix), a presenca de cdtions Fe**
apenas na fase aquosa externa, pode acarretar na reducdo da estabilidade cinética do
sistema, visto a menor intensidade da forga eletrostitica de repulsio (McClements,
2016).

Ainda na Figura 1.3, foi possivel constatar que os tratamentos contendo cétions
Fe” na fase aquosa interna (A;10, A;15 e A;20) ndo diferiram significativamente (p >
0,05) das emulsdes duplas sem adicdo de FeSO,4 (controle Cyi). Logo, este resultado
sugere que o sistema de emulsdao dupla apresentou boa eficiéncia no aprisionamento dos
cations Fe*".

Para cada localizacdio do FeSO,, a influéncia da propor¢ao de fase aquosa
interna (Aj) no potencial { foi modelada estatisticamente por meio das equagdes
apresentadas na Tabela 1.2. O modelo de primeira ordem foi testado quanto a falta de
ajuste e significancia dos parametros de regressdo, apresentando coeficiente de

determinagdo superior ou igual a 94,32%.

Tabela 1.2. Modelos de regressdo para o potencial { (mV) das goticulas de dleo das
emulsdes duplas, em fun¢@o da propor¢do de fase aquosa interna (A;), seus coeficientes
de determinacao (R2) e niveis de probabilidade (p).

Distribuicao do FeSO, Modelo de regressao R p(F)
A * C=-66,1367 + 1,5267 A 0,9665 <0,0001
AA, C=-56,0661 + 1,2877 A; 0,9910 <0,0001
Ac ¢ =—41,5855 +1,0700 A; 0,9432 0,0005
C C=-62,8355+1,3933 A 0,9704 <0,0001

*Al, AjA., A. e Ci: FeSO, localizado na fase aquosa interna, distribuido igualmente nas fases aquosa
interna e externa, inserido somente na fase aquosa externa e sem adi¢do de FeSO,, respectivamente.

Independente da distribuicdo do FeSO4, 0 aumento na propor¢do de fase aquosa
interna, associado a menor fracdo de fase aquosa externa, tendeu a reduzir o potencial {
(em moddulo). Esta redugdo pode ser atribuida pela menor mobilidade eletroforética das
goticulas de 6leo carregadas eletricamente, devido a menor propor¢do de fase aquosa

externa. Esta suposicdo também levou em consideracdo o maior valor (em médulo) do
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potencial  da emulsdo simples (controle C,) (€ ~ - 42,3 mV). Mesmo contendo FeSO4
na fase continua, a auséncia de fase aquosa interna pode ter favorecido no aumento da
mobilidade eletroforética.

O tempo de armazenamento (30 dias) ndo alterou significativamente (p > 0,05) o

potencial  das emulsdes avaliadas.

3.2.2 Diametro médio das goticulas de dleo e indice de polidispersidade das emulsoes
Os resultados do diametro médio (d) das goticulas de dleo e do indice de
polidispersidade (Pdl) das emulsdes carreadoras de FeSO4 estdo apresentados na Tabela
1.3. Logo ap6s a formagdo das emulsdes (1° dia), o didmetro médio das goticulas de
6leo variou de 3,85 a 4,26 um nas emulsdes duplas e apresentou um valor médio de

4,20 um na emulsdo simples (controle C,).

Tabela 1.3. Diametro médio (d, um) das goticulas de 6leo e indice de polidispersidade
(PdI) das emulsdes duplas em estudo (A;i10 - A.20) e das emulsdes controle (Cj e Cy),
no tempo de armazenamento de 1 dia.

Emulsoes d (um) PdI
A10 3,88 +£0,33° 0,32 +0,13
AiA.10 3,90 +£0,29 ° 0,31 +0,15
Gio A10 3,85+0,31° 0,31 £0,10
Ci/1o 3,86 +0,31° 0,31 £0,12
C, 4,20 +0,38 ° 0,36 + 0,30
AilS 3,95 +£0,36 " 0,30 £0,11
AA15 3,96 £0,41 ° 0,31 +0,08
Gis A5 4,01 £0,33" 0,30 +0,14
Ci/ss 3,95+0,29° 0,32 +0,17
C, 4,20 +0,38 ° 0,36 + 0,30
A20 4,09 +0,39 * 0,32+0,18
AiA20 4,07 £0,41° 0,32 +0,11
G A20 4,26 +0,35* 0,31 £0,13
Ci/x 4,10 £0,37 ° 0,31 +0,16
C, 4,20 +0,38 ° 0,36 + 0,30

* Médias seguidas da mesma letra, dentro de um mesmo grupo (Gyg ;s 20), ndo diferem entre si, ao nivel
de 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Para um mesmo grupo (Gio, 15 ou 20), as diferentes distribuicdes do FeSO4 na
emulsdo dupla (Ai, AiA. € A¢) ndo exerceu influéncia significativa (p > 0,05) no
didmetro médio das goticulas oleosas. A emulsdo simples (controle C,) apresentou

didmetro médio das goticulas significativamente maior (p < 0,05) comparado ao
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diametro referente aos sistemas de emulsdo dupla contendo menores proporcdes de fase
aquosa interna (Gyo e Gis).

Independente da propor¢do de fase aquosa interna e da localizacdo dos cations
Fe™™ as emulsdes apresentaram baixo indice de polidispersidade e distribuicdes de
tamanho unimodais (Tabela 1.3 e Figura 1.4). A distribuicio do didmetro médio foi

representada somente para o tratamento A;A.15 e para as emulsdes controle C/5e Co.

20 , 20 20
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Figura 1.4. Distribuicdo do didmetro (um) das goticulas oleosas das emulsdes duplas,

referente ao tratamento AjA.15 e das emulsdes controle (Cy/5 e Cy), ao longo do tempo
de armazenamento, em dias.

Para cada localizacdo do Fe?*, a influéncia da proporcdo de fase aquosa interna
(Aj) e do tempo de armazenamento (t) no didmetro médio das goticulas oleosas (d) foi
modelada estatisticamente (Tabela 1.4). O modelo de segunda ordem foi testado quanto
a falta de ajuste e significancia dos parametros de regressio, apresentando coeficiente
de determinacdo superior ou igual a 96,80%.

A proporc¢do de fase aquosa influenciou positivamente no didmetro médio das
goticulas de 6leo (p < 0,05), em todos os tratamentos avaliados. Considerando que todos
os sistemas em estudo continham a mesma concentracdo de fase oleosa (30%), o
aumento na proporc¢do de fase aquosa interna propiciou a formagdo de maior nimero de
goticulas de dgua (Figura 1.2). Estas, ao dispersarem na fracdo oleosa, ocupando maior

volume, contribuiram para o aumento no didmetro das goticulas oleosas.
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Tabela 1.4. Modelos de regressdo para o diametro (d; um) das goticulas de 6leo das
emulsdes, em funcdo da proporcdo de fase aquosa interna (A;) e do tempo de
armazenamento (t), em dias, seus coeficientes de determinacdo (Rz) e niveis de

probabilidade (p).
Distribuicao do FeSQ, Modelo de regressao R? p(F)
A d =3,8003 + 0,0114 Ai—0,0166 t + 0,0004 t*  0,9680 <0,0001
AiA. d=3,7524 + 0,0155 Ai — 0,0239 t + 0,0007 t*  0,9716 <0,0001
Ae d=3,4141 +0,0441 Ai—0,0278 t + 0,0008 t*  0,9998 <0,0001
C d=3,7207 + 0,0184 Ai—0,0293 t + 0,0007 t*  0,9965 <0,0001
C, d=4,1847 +0,0073 t 0,9842 <0,0001

*Al, AjA., A., C; e C,: FeSOy4 localizado na fase aquosa interna, distribuido igualmente nas fases aquosa
interna e externa, inserido somente na fase aquosa externa, sem adi¢do de FeSO, e distribuido na fase
continua da emulsdao O/A, respectivamente.

O efeito quadratico da varidvel t indica que o didmetro das goticulas oleosas
diminui até um determinado tempo de armazenamento. E em seguida, tendeu a
aumentar, em todos os sistemas de emulsdo dupla. Esta reducdo pode ter ocorrido
devido a difusao das moléculas de d4gua da fase aquosa interna para a externa, através da
fracdo oleosa, resultando na perda de goticulas de dgua dispersas nas goticulas oleosas,
e consequentemente na alteracdo da morfologia e do didmetro das emulsdes dupla
(Tadros, 2013). A difusdo das moléculas de dgua estd relacionada com o gradiente de
pressao osmotica entre os dois meios. Segundo Benichou et al. (2007), em sistemas de
emulsdo dupla, o processo de osmose pode ocorrer devido a adsor¢dao parcial do
emulsificante (lipofilico e/ou hidrofilico), com a formac¢do de uma camada fina na
interface.

De acordo com Garti (1997), a concentragdo do emulsificante e a sua afinidade
com ambas as fases estdo entre os fatores que interferem na estabilidade cinética do
sistema emulsionado. O autor supracitado verificou que o excesso da adicdo do
emulsificante lipofilico no preparo de emulsdes dupla acarretou na formacdo de micelas
invertidas, com “aprisionamento” de moléculas de 4gua, levando o sistema ao
desequilibrio osmético. Desta forma, a reduc¢do do didmetro das goticulas oleosas pode
ser resultado do inchago das goticulas de dgua, seguido pela ruptura da membrana de
6leo, e liberacdo de algumas goticulas para a fase aquosa externa.

Além disso, uma fracdo do excesso da concentracdo de emulsificante lipofilico
poderéd difundir para a superficie das goticulas oleosas, competindo com o segundo
emulsificante (hidrofilico). Esta adsorcdo competitiva pode desestabilizar ambas as

goticulas (4gua e 6leo), acarretando na desestabilizacdo do sistema (Dickinson, 2011).
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Resultados semelhantes foram obtidos por Tamnak et al. (2016b) ao avaliarem a
estabilidade cinética de emulsdes dupla contendo 2 e 5% (m/m) de PGPR. Ap6s 30 dias
de armazenamento, todos os tratamentos apresentaram uma reduc¢do no diametro das
goticulas oleosas. Como no presente estudo foram adicionados 3% (m/m) de PGPR, em
todas as emulsdes duplas, sugere-se que esta concentracdo (em excesso) estd
favorecendo para a desestabilizagdo do sistema.

Ainda na Tabela 1.4, os modelos de regressdo indicaram que sob condi¢des de
maiores tempos de armazenamento, o didmetro das goticulas de 6leo tendeu a aumentar,
em todos os sistemas emulsionados. Isto ocorre devido a tendéncia do sistema em
retornar ao estado de equilibrio termodindmico. O aumento no didmetro das goticulas
promove a reducdo na area interfacial total, reduzindo, assim a componente da energia
livre de Gibbs associada a interface O/A no sistema (Sapei et al., 2012).

Para a emulsdao simples (controle C;), o modelo linear foi ajustado
adequadamente (R” = 98,42%). A varidvel t exerceu influéncia positiva no didmetro das
goticulas. Isto indica que o tempo de armazenamento favoreceu no aumento do

diametro das goticulas de 6leo.

3.2.3 Microestrutura

A formagao da emulsao dupla do tipo Ai/O/A., caracterizada pela presenca de
goticulas de dgua distribuidas uniformemente no interior de uma goticula oleosa foi
confirmada por meio da andlise da microestrutura dos sistemas emulsionados. A Figura
1.5 representa a fotomicrografia de uma emulsao dupla (Ai/O/A.) e simples (O/A.), para
nivel de comparacdo entre as duas morfologias. Com base na Figura 1.5A, constatou-se
que todas as goticulas possuem a estrutura caracteristica de uma emulsdo dupla, que
consiste em pequenas gotas de dgua distribuidas uniformemente no interior de uma gota
oleosa (seta indicativa). J4 na Figura 1.5B observou-se a auséncia dessa estrutura, o que

caracteriza a morfologia de uma emulsdo simples.
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Figura 1.5. Fotomicrografias com aumento de 400 x das emulsdes Ai/O/A. (A) e O/A.
(B) obtidas por microscopia de luz, no tempo de armazenamento de 1 dia.

*Barras de escala representam 10 [lm

A microestrutura das emulsdes duplas em estudo estd representada na Figura
1.6. As imagens obtidas por meio da microscopia de luz confirmou a presenca de
goticulas de dgua dispersa na fragcao oleosa, em todos os tratamentos (seta indicativa).

Para o grupo de emuls@o contendo maiores propor¢des de fase aquosa interna
(Gys e Gyg) verificou-se a presenga de maior nimero de goticulas de dgua. Este
resultado corrobora com as andlises obtidas da microestrutura das emulsdes primarias
(Figura 1.2). Logo, um sistema emulsionado que apresenta maior proporc¢do de fase
dispersa, consequentemente, apresentard maior quantidade de goticulas formadas.

A distribui¢ao do FeSO4 nas diferentes fases das emulsdes duplas (A;, AjAc e Ae)
tendeu a alterar a dispersdo das goticulas oleosas na fase aquosa externa do sistema
emulsionado. Para os tratamentos carreadores de cdtions Fe** na fase aquosa interna
(Ail10 - A;20) e para as emulsdes duplas sem adi¢do de FeSO4 (controle Cy/ ), constatou-
se que as goticulas oleosas se apresentaram mais afastadas entre si. O mesmo ndo
ocorreu com o0s tratamentos que continham cdtions Fe?* na fase aquosa externa (AjA.10
— A:20). Este resultado é corroborado pelos os valores obtidos dos potenciais ¢ (Figura
1.3). Quanto menor o potencial £ (em mddulo), menor serd a magnitude de intensidade
da forca eletrostatica repulsiva, resultando na maior tendéncia de aproximacao entre as

goticulas de 6leo.
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Com base na associagdo dos valores dos potenciais & e das imagens
morfoldgicas pode-se inferir que a presenca de citions Fe’™ na fase aquosa externa
tende a reduzir a estabilidade cinética do sistema, comparado com os demais
tratamentos, uma vez que, poderd favorecer na ocorréncia dos processos de floculacdao

das goticulas oleosas, levando a coalescéncia das mesmas.

3.2.4 Propriedades reoldgicas

Nenhuma das emulsdes apresentou comportamento tixotropico. Isto foi
observado pela superposicdo das curvas ascendente e descendente de escoamento,
obtidas logo apds a formacdo dos sistemas (1 dia). Desta forma, os reogramas de cada
sistema emulsionado foram representados pela terceira curva (material suplementar).
Com base nos parametros reolégicos apresentados na Tabela 1.5, o modelo matematico
mais adequado (R2 > (0,99) para caracterizar o escoamento das emulsdes foi Ostwald-de-

Waele (n< 1).

Tabela 1.5. Parametros médios do modelo de Ostwald-de-Waele utilizados para a
caracterizacdo reoldgica das emulsdes duplas e simples (controle C;) e valores médios
da viscosidade aparente (1100), a 100 st

K (Pas") n R’ N10o (Pa.s)

A10 1,04 +0,03 0,509 + 0,001 0,9996 0,108 +0,002°

Guo AA10 1,43 + 0,08 0,474 £0,003  0,9995 0,126 0,007 *
A.10 1,42 +£0,03 0,481 + 0,001 0,9996 0,130 0,001 *

Ci/1o 1,05 £0,09 0,496 £0,002  0,9996 0,103 +0,004 °

Ail5 1,19 £0,07 0,487 £0,002  0,9998 0,111 £0,001°

Gis AA15 1,33+0,13 0,500 £0,005  0,9996 0,133 £0,012*
A5 1,55 +0,06 0,475+0,002 09992 0,138 £0,002*

Ci/is 1,49 £0,10 0,450+ 0,004 0,9994  0,115+0,009°

A20 1,40 0,09 0,456 £0,003  0,9994 0,114 £0,005 °

Gao AAL20 1,45 +0,05 0,477 £0,006  0,9996 0,130 +0,001 °
A20 1,32 £0,08 0,520 £0,004  0,9998 0,144 0,004 *

Ci/x 1,09 +0,08 0,517 £0,003  0,9996 0,118 £0,002 °

C, 0,82 0,03 0,495 0,002  0,9996 0,080 0,001 °

* Médias seguidas da mesma letra, dentro de um mesmo grupo (G, 15 ¢ 20), ndo diferem entre si, ao nivel
de 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

As emulsdes constituidas por elevadas concentracdes de fase dispersa (@ > 0,3)
sdo conhecidas por apresentarem um comportamento nao-newtoniano e pseudopléstico,
devido ao rearranjo das goticulas no fluido, a fim de minimizar o atrito (Mayson, 1999;

Schuch et al., 2014). Segundo Pal et al. (2007), a forca de cisalhamento tende a esticar
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as goticulas, que passam a assumir um formato filamentoso. Desta forma, a medida que
a taxa de cisalhamento aumenta, as goticulas se tornam mais alongadas. O alongamento
e a orientacdo paralela as linhas de corrente de fluxo resultam na diminui¢do da
viscosidade do sistema (Holdsworth, 1971).

Ao avaliar as emulsdes duplas pertencentes a um mesmo grupo (Gig, 15 e 20)s
observou-se que os tratamentos contendo FeSO4 na fase aquosa externa (AjAe. e A.)
apresentaram um valor significativamente maior (p < 0,05) na viscosidade aparente
(M100), comparado aos tratamentos contendo FeSO4 na fase aquosa interna (A;) e sem
adicdo de FeSOy (controle C;/). Além disso, nas emulsdes contendo maior propor¢ao
de fase aquosa interna (Gao), a Nioo foi diretamente proporcional a quantidade de FeSO4
adicionado na fase aquosa externa (Tabela 1.5).

A capacidade de interacdo dos cdtions Fe*, dissolvidos na fase aquosa externa,
com as hidroxilas da molécula de tween 80, adsorvida na superficie das goticulas de
6leo pode ter propiciado no aumento da 100. Sendo bivalente, os citions Fe’* podem
complexar com as hidroxilas presentes na superficie de duas goticulas, formando assim
uma “rede”, a qual tende a dificultar o “arraste” do sistema, acarretando no aumento da
N100 do mesmo (Serobatse, 2016).

Além disso, a propriedade de solvatacdo das moléculas de dgua, formando uma
camada ao redor dos fons oriundos da dissociacdo da molécula de FeSQO4, pode ter
acarretado no aumento da viscosidade das emulsdes. Quanto menor a proporcao de dgua
livre na fase continua, maior serd a resisténcia ao escoamento, o que implica no
aumento da nop do sistema (Dickinson, 2011).

Todas as emulsdes duplas em estudo apresentaram 1 significativamente maior
(p £0,05), em relag@o a nioo da emulsdo simples (controle C,). Considerando que ambos
os sistemas continham o mesmo teor de 6leo (30%), a emulsdo simples por apresentar
maior propor¢do de fase continua (70%), devido a auséncia de goticulas aquosas na
fracdo oleosa, propiciou uma maior distancia média entre as goticulas, acarretando na
reducdo da nigp do sistema (Nakhare & Vyas, 1996; Pal & Paul, 2011).

Independente da distribuicdo do FeSOy, a proporcao de fase aquosa interna nao
exerceu influéncia significativa (p > 0,05) na nioo das emulsdes duplas. Sendo assim, o
modelo de primeira ordem foi ajustado apenas para a varidvel tempo de armazenamento
(t), sendo adequado quanto a falta de ajuste e significincia dos parametros de regressao.

Além disso, apresentou coeficiente de determinacao superior ou igual a 83,38% (Tabela
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1.6). Para os tratamentos contendo FeSO4 na fase aquosa externa (AjA. € A.), ndo foi
possivel ajustar um modelo adequado aos dados obtidos. Desta forma, avaliou-se apenas

a tendéncia da njoo ao longo do tempo de armazenamento (material suplementar).

Tabela 1.6. Modelos de regressdo para a viscosidade aparente (1) em funcdo do
tempo de armazenamento (t), em dias, seus coeficientes de determinagdo (Rz) e niveis

de probabilidade (p).

Distribuicao do FeSO, Modelo de regressao R p(F)
A, Moo = 0,1121 — 0,0002 t 0,8338 0,0083
C Moo = 0,1125 —0,0005 t 0,9298 <0,0001
C, Nioo = 0,0814 — 0,0009 t 0,9704 <0,0001

A varidvel tempo de armazenamento (t) propiciou uma redugdo significativa (p <
0,05) na viscosidade aparente de todas as emulsdes, independente da distribuicao do
FeSO,. Conforme discutido anteriormente, no item 3.2.2 (diametro médio das goticulas
de 6leo e indice de polidispersidade das emulsdes), a liberacao de goticulas de d4gua para
a fase aquosa externa, associado a reducdo no didmetro médio das goticulas oleosas,
pode ter acarretado na redugdo da viscosidade das emulsdes duplas (Pal, 2011).

Embora o coeficiente linear da varidvel t seja praticamente zero, este indicou que
os sistemas emulsionados tenderam a apresentar um comportamento tixotrépico,
quando armazenadas por um maior periodo de tempo.

As emulsdes em estudo também foram avaliadas em relagdo a caracterizacio
viscoeldstica, por meio do ensaio oscilatorio dindmico. Com base nos resultados
obtidos, verificou-se que todos os sistemas emulsionados apresentaram carater
predominantemente eldstico (tg 0 < 1, em todo intervalo de frequéncia avaliado; 0,1 Hz

< o< 10 Hz) (Figura 1.7).
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Figura 1.7. Valores médios dos mddulos de viscoelasticidade (G’ e G”), e a tg(d), em
funcdo da frequéncia (f, Hz) das emulsdes duplas e emulsdo simples (controle C,), a 25
°C.

O cardter elastico predominante observado em todos os tratamentos
provavelmente estd relacionado com a adi¢gdo do espessante goma guar. Este
polissacarideo apresenta a capacidade funcional de “arrastar” moléculas de d4gua em sua
cadeia, aumentando a viscosidade da emulsdo, logo, ird contribuir para uma estruturacao
fisica do sistema. Segundo McClements (2016), quanto maior a viscosidade da fase
continua de um sistema emulsionado, este tenderd a apresentar um carater de um semi-

solido.
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De acordo com Figura 1.7, verificou-se que para um mesmo grupo (Gjo, Gis €
Gy0), 0 médulo eldstico referente as emulsdes com diferentes distribuicdoes de FeSO4
(Ai, AjAce Cy/x ), foi maior com o aumento da frequéncia. O mesmo comportamento foi
observado para o médulo viscoso, porém, em uma menor propor¢ao.

Os gréficos referentes ao angulo de perda (tg 8) em funcdo da frequéncia
ressaltou a predominéancia do carater eldstico dos sistemas emulsionados, visto a relacdo
entre os modulos reolégicos serem menores do que 1, para todos as emulsdes avaliadas
(Sttefte, 1996).

Além disso, a tg & obtida para cada tratamento indicou que as diferentes
proporcdes de fase aquosa interna e externa, e a localizacdo do FeSO4 nao influenciou
no cardter viscoeldstico das emulsdes. Isto indica que a propriedade reoldgica,
especificamente a viscoelasticidade ndo é um fator determinante na escolha das
condicdes ideais do sistema de emulsio dupla.

Para a emulsdao simples (controle C;), observou-se maior valor do mddulo
elastico (G’), comparado aos valores obtidos para as emulsdes duplas, considerando
uma mesma frequéncia. Este resultado realgou o efeito positivo do espessante goma
guar no caréter eldstico dos sistemas emulsionados.

A predominancia do cardter eldstico observado em todos os tratamentos tende a
favorecer na redu¢do do movimento browniano das goticulas oleosas, bem como na
frequéncia e intensidade de colisdes entre as mesmas, contribuindo, assim, para a

estabilidade cinética do sistema (McClements, 2016).

3.2.5 Andlise de cor

As diferentes distribuicdes do FeSO4 nos sistemas emulsionados conferiu
diferenca significativa (p < 0,05) nas medidas de luminosidade (L$), tonalidade
cromatica (h*) e indice de saturacdo (C*) (Tabela 1.7). As demais varidveis (propor¢ao
de fase aquosa e tempo de armazenamento) ndo apresentaram diferenca significativa (p

> (0,05) nos dados avaliados.
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Tabela 1.7. Medidas de cor (L*, h* e C*) das emulsdes duplas e dos grupos de emulsdo

controle (Cye Cy)

Medidas de cor
T %) ok

Ail0 88,69 +0,18° 115,10 £ 0,75 ° 424 +0,09

Guo AiA10 87,50 +£0,14 ¢ 107,04 + 0,46 © 5,11 £0,08°
A.10 87,24 +0,11°¢ 102,91 + 1,42 ¢ 5,72 +0,13°

Ci/o 89,87 +0,19° 123,80 + 1,60 * 3,81 +0,13°

Ail5 88,80 +0,08 " 112,60 + 0,36 ° 4,42 +0,05¢

Gis AiA15 87,73 +0,06 ¢ 106,69 + 0,97 5,15+0,18 €
A5 87,39 +0,03 ¢ 102,20 + 0,46 ¢ 5,99 +0,12°

Ci/1s 89,93 +0,29 ° 124,00 + 1,35 ° 3,79 +0,13°¢

A20 88,66 +0,03° 112,98 £0,74 ° 444 +0,11°

G AiA20 87,93 +0,04 ¢ 106,22 + 0,25 © 521+0,02°¢
A20 87,70 +0,09 ¢ 103,21 0,75 ¢ 5,73 +0,22°

Ci/x 89,87 +0,21° 124,77 £2,01 ° 3,73+0,19°¢

C, 86,02 +0,01° 98,01 £0,23 ¢ 7,51 +£0,10°

* Médias seguidas da mesma letra, na mesma coluna, dentro de um mesmo grupo (Gjgs e 20), ndo diferem
entre si, ao nivel de 5% de probabilidade, pelo teste de Tukey.

Para a coordenada L°, verificou-se que todos os tratamentos em estudo podem
ser considerados claros, uma vez que, apresentaram valores acima de 50, em uma escala
que varia de O (preto puro) a 100 (branco puro) (Cohen & Jackik, 2005).

Independente da propor¢do de fase aquosa interna (Gio, 15 ¢ 20), as emulsdes
duplas sem adicdo de FeSOs (controle C;) foram classificadas de maior luminosidade
(L* > 89), seguido dos tratamentos contendo cdtions Fe?* na fase aquosa interna (A;). Ja
as emulsdes duplas contendo FeSO4 na fase aquosa externa (AjA. € A.) apresentaram
menor luminosidade (L* ~ 87).

Os compostos de ferro de maior biodisponibilidade, como, por exemplo, o
FeSQO,, sdo hidrossoliveis, podendo muitas vezes reagir com 0s componentes que
constituem a matriz alimentar. Na maioria das vezes, esta reacdo provoca O
escurecimento do alimento, afetando diretamente na aceitabilidade do produto pelos
consumidores (Hurrell, 2002).

A emulsdo simples contendo FeSO4 dissolvido na fase continua (controle C,)
apresentou menor valor do parimetro de luminosidade (L* = 86,02), comparado as
emulsdes duplas (L" > 87,24). Considerando que a emulsdo C, apresentou didmetro
médio das goticulas de 6leo igual ou maior ao didmetro das goticulas das emulsdes
dupla (Tabela 1.2), a auséncia de goticulas de dgua dispersas na fracio oleosa propiciou
ao sistema de emulsdo simples, uma reducdo na concentragdo de goticulas de Oleo.

Desta forma, o menor valor obtido de L*, pode ser resultado da menor espalhabilidade
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da luz pelas goticulas de O6leo, tornando o sistema com aparéncia mais escura
(Chantrapornchai et al., 1999; Chung & McClements, 2014; McClements, 2016).

Os valores obtidos para a tonalidade cromética (h*) das emulsdes foram em
torno de 90°, evidenciando uma tonalidade préxima do amarelo tendendo ao verde
(Lopez et al, 1997, Cardoso et al., 2007). Todos os tratamentos diferiram
significativamente entre si (p < 0,05), indicando que as varidveis em estudo conferiram
uma cor caracteristica para cada emulsdo, dentro do espectro visivel.

As emulsdes em estudo diferiram significativamente (p < 0,05) em relacdo ao
indice de saturagdo (C*). Este parametro refere-se a intensidade da cor. Desta forma,
valores menores correspondem ao padrao de cor mais fraco (“aspecto fosco do objeto”)
e valores mais altos ao padrao de cor mais forte (“cores vivas™) (Cardoso et al., 2007).

Dentre os tratamentos avaliados, verificou-se que as emulsdes contendo FeSO4
na fase aquosa interna (A;10 a A;20) apresentaram menor intensidade da cor amarela e
similar aos tratamentos sem adi¢do de FeSO4 (controle C;). Além disso, foi possivel
constatar que a intensidade da cor amarela estd diretamente relacionada com a presenca
do FeSO, na fase aquosa externa, visto os maiores valores obtidos do ol para os
tratamentos A;A. € A..

A emulsdo simples (controle C,) apresentou maior intensidade na cor amarela
(C"=7,51), comparado as emulsdes duplas. Este resultado mostra que além da presenca
do FeSOy, a auséncia de goticulas de dgua dispersas na fracdo oleosa, tendeu a aumentar

a intensidade da cor amarela nos sistemas emulsionados.

3.2.6 Eficiéncia de aprisionamento e estabilidade cinética da localizacdo do F. o

A eficiéncia de aprisionamento (EA) e a estabilidade cinética (EC) da
localizag@o do Fe®*, ao longo de 30 dias de armazenamento foram avaliados para todos
os sistemas de emulsdo dupla contendo FeSO4 na fase aquosa interna (A;10 a AjA:20).

Os resultados obtidos estdo apresentados na Figura 1.8.
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Figura 1.8. Eficiéncia de aprisionamento (EA) e estabilidade cinética (EC) da
localizagao do FeSOs ao longo do tempo de armazenamento (dias), expressos em
porcentagem de Fe’* presente na fase aquosa interna (A;).

A EA dos cétions Fe** na fase aquosa interna das emulsdes duplas (A;j e AjA.)
variou de 89,0 a 97,5%, dentre os tratamentos avaliados. O aumento na proporcao de
fase aquosa interna favoreceu o aprisionamento do Fe**. Além disso, constatou-se que a
EA foi maior para os tratamentos no qual o FeSOy foi distribuido igualmente entre as
fases aquosas interna e externa (EAaiae > EAxj).

De acordo com Dickinson (2011), em relagdo a capacidade de retencdo e captura
de compostos bioativos, um sistema de emulsdo dupla apresenta boa estabilidade se a
efici€ncia de aprisionamento foi em torno de 95%. Na pratica, um rendimento total ndo
¢ atingido, devido a ruptura inevitavel de algumas goticulas internas, durante o segundo
procedimento de emulsificagdo.

Ao longo do tempo de armazenamento foi possivel verificar uma redugdo na EC
da localizacdo dos cations Fe’*, em todos os tratamentos. Com base na Figura 1.8, no
tempo especifico de 30 dias de formac¢do das emulsoes duplas, a porcentagem de cations
Fe’* que permaneceu aprisionado na fase aquosa interna variou de 67,42 a 76,09%,

dentre os tratamentos avaliados. Com valor maximo para a emulsdo AjA.20 e valor
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minimo para A;10. Dickinson (2011) sugere um bom rendimento de aprisionamento,
apods algumas semanas, em torno de 70 a 80% (ou acima).

Segundo Choi et al. (2009), os mecanismos fisico-quimicos que possivelmente
estdo relacionados com o aumento gradual da concentracdo de Fe** na fase aquosa
externa sdo a difusdo do ferro da fase aquosa interna para a externa através da fracdo
oleosa, e liberacao das goticulas de dgua devido a ruptura da membrana de 6leo. Ambos
0s mecanismos ocorrem quando o sistema encontra-se em desequilibrio osmético.
Como foi observado no item 3.2.2, o didmetro médio de todas as emulsdes duplas
diminuiu ao longo do tempo de armazenamento. Desta forma, sugere que a reducdo da
EC dos tratamentos A; e AjA. seja resultado da liberacdao das goticulas de dgua para o

meio externo.

3.2.6 Estabilidade macroscopica

As emulsdes foram fotografadas apds a sua formagdo (1 dia) e no final do
periodo de armazenamento (30 dias) com o intuito de avaliar a estabilidade cinética dos
sistemas, em termos macroscopicos (Figura 1.9). Foram ilustrados somente os
tratamentos referentes ao grupo intermediario (Gs) e a emulsdo simples (controle C,),

visto que, a propor¢do de fase aquosa ndo acarretou diferenca na estabilidade

macroscépica das emulsoes.

G

1d 30d
Figura 1.9. Fotografia das emulsdes duplas contendo uma propor¢do de fase aquosa
interna e externa de 15/55% (Gs) e da emulsdo simples (C,)

Com base nas imagens verificou-se que, independente da distribuicdo do FeSOy,
as emulsoes duplas apresentaram boa estabilidade cinética durante 30 dias de
armazenamento, com indice de cremeagdo tendendo a 0%. O mesmo foi observado para

a emulsdo simples (controle C,).
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Este resultado comprova as suposi¢Oes realizadas a respeito da estabilidade
cinética de todos os tratamentos, mensurada por meio dos parametros fisico-quimicos
(diametro médio, indice de polidispersidade, potencial zeta, comportamento reologico e
cor). Portanto, com base apenas nas caracteristicas instrumentais das emulsdes,
constatou-se que o sistema de emulsdo dupla foi eficaz no carreamento do FeSOy,

apresentando potencial de aplicacdo no setor de fortificacdo de alimentos.

3.3 Andlise sensorial das emulsées duplas (A/O/A.)
3.3.1 Teste de ordenacdo: localizacdo do FeSO,

A Tabela 1.8 representa os resultados obtidos da percepcdo sensorial dos
avaliadores em relag@o a cor branca e o sabor metélico das emulsdes duplas carreadoras
de FeSO4, em diferentes localizacdes no sistema (A;, AjAe e Ae) e da emulsdao dupla sem
adicdo de FeSO, (controle C,). Para ambos os atributos sensoriais, verificou-se
diferenca significativa (p < 0,05) entre os sistemas emulsionados, por meio do teste de

Friedman.

Tabela 1.8. Significancia das somas de ordens para a cor branca e sabor metélico das
emulsdes duplas carreadoras de FeSO., em diferentes localizagdes no sistema

Cor branca Sabor metalico
A; AiA. A. Cix A; AiA. A, Cix
G 57° 38°¢ 25°¢ 80 ° 742 58° 40 ¢ 28 ¢
Gis 59° 38°¢ 23°¢ 80 ° 68° 65° 38° 29°
G2 60 ° 23°¢ 37°¢ 80 ° 70° 66 ° 42° 22°¢

* Somas de ordens seguidas da mesma letra, dentro de um mesmo grupo (G 5 e 20), nd0 diferem entre si,
ao nivel de 5% de probabilidade, pelo método LSD (Least-Significance-Difference).
* Ordem crescente de intensidade do estimulo.

Independente da proporcdo de fase aquosa interna (Gio, 15 e 20), a emulsdo
controle (C;x) apresentou maior tonalidade de cor branca, seguido dos tratamentos
contendo FeSO4 na fase aquosa interna (A;). J4 as emulsdes AjA. e A., de todos os
grupos em estudo (Gjo, 15 ¢ 20), foram classificadas de menor intensidade de cor branca.
Este resultado corrobora com as andlises instrumentais da cor (Tabela 1.7), a qual
evidenciou uma redugdo na luminosidade (L") para os tratamentos contendo FeSO, na
fase aquosa externa. As duas medidas apresentaram coeficiente de correlacao (r) igual
0,89.

Em relacdo ao sabor metélico, constatou-se que as emulsdes contendo cations
Fe” na fase aquosa externa (A.) apresentaram menor intensidade do atributo avaliado.
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Isto indica que a adicdo de FeSO4 somente na fase aquosa externa da emulsdo dupla
possibilitou reduzir a intensidade do sabor metdlico, comparado aos demais tratamentos
em estudo (Aj e AjA.). Para os sistemas contendo menores propor¢des de fase aquosa
interna (Gjo e gi15), verificou-se que a adicdo de FeSO, na fase aquosa externa da
emulsdo dupla tendeu a “mascarar” a percepcdo do sabor metdlico, comparado a
emulsao controle (Cy;) Ja as emulsdes carreadoras de Fe®* na fase aquosa interna e
distribuidos igualmente entre as fases aquosa (A; e AjA.) foram classificadas de maior
intensidade no sabor metdlico, para todos os grupos avaliados (G, 15 20)-

Dickinson (2011) relatou que sistemas complexos, como por exemplo, emulsiao
dupla pode ser utilizado para influenciar na percepcdo sensorial do alimento pelos
consumidores, uma vez que tende a modificar a extensdo em que a fase aquosa,
contendo o estimulo sensorial, ird interagir com as superficies orais. Para os tratamentos
nos quais o FeSOy foi inserido somente na fase aquosa externa, a redu¢do na intensidade
do sabor metdlico pode ser resultado da liberacdo continua dos cdtions Fe**. Segundo
Mosca et al. (2010), a estimulacdo prolongada e continua dos receptores do gosto tende
a diminuir a percepg¢ao sensorial, devido a menor atividade nervosa.

Além disso, a menor percepcao da intensidade do sabor metdlico pode ter sido
favorecida durante o procedimento de mastigacdo, levando a coalescéncia das goticulas
oleosas, com posterior liberacdo e coalescéncia das goticulas de dgua, ocasionando a
dilui¢do do FeSO, ao entrar em contato com as papilas gustativas.

O mesmo nao foi observado para as emulsdes contendo FeSO, na fase aquosa
interna (A; e AjA.). Como nestes sistemas a liberacio do estimulo depende da
coalescéncia das goticulas oleosas e aquosas e/ou da difusdo dos cétions Fe* para o
meio externo, o contato dos citions Fe** com as papilas gustativas serd descontinuo.
Desta forma, a cada pulso de liberacdo do estimulo, o efeito da percepcio do atributo
sensorial serd acumulativo, logo a intensidade do sabor metdlico serd aparentemente
maior, comparado com os tratamentos contendo cations Fe** na fase aquosa externa
(Ae) e sem adi¢do de FeSO4 (Cx) (Busch et al., 2009; Burseg et al., 2010; 2011).

Resultados similares foram obtidos por Lad et al. (2012); Oppermann et al.
(2016); Chiu et al. (2017) ao avaliarem a eficicia da emulsdo dupla na reducdo do teor
de sodio. Todos os autores verificaram uma maior percep¢do do gosto salgado para as
emulsdes contendo NaCl aprisionado na fase aquosa interna.

As caracteristicas reolégicas do sistema emulsionado também podem influenciar

na percep¢ao sensorial do sabor metdlico. Para alimentos fluidos, diversos autores
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verificaram que a intensidade dos atributos relacionados ao sabor estd inversamente
correlacionada com a viscosidade (Koliandris et al.,, 2010; Cook et al., 2003;
Christensen, 1980). Neste estudo verificou-se uma maior viscosidade aparente para as
emulsdes duplas contendo FeSO,4 na fase aquosa externa (Tabela 1.5), o que pode ter
favorecido na reducdo da percepcdo do sabor metélico. De acordo com Busch et al.
(2013) quanto maior a viscosidade menor serd a superficie de contato entre o estimulo
sensorial e as papilas gustativas, resultando na reducao da percep¢ao sensorial.

Desta forma, os resultados obtidos mostraram que € possivel manipular a
intensidade da percepcdo sensorial, especificamente da tonalidade da cor branca e do
sabor metdlico, a partir do local em que o FeSO, serd inserido no sistema e das

diferengas estruturais das emulsdes duplas.

3.3.2 Teste de ordenacdo: propor¢do de fase aquosa interna e externa

As diferentes propor¢des de fase aquosa interna e externa (G, 15 e 20) foram
avaliadas sensorialmente em relacdo a tonalidade de cor branca e o sabor metélico dos
sistemas emulsionados carreadores de FeSO,. Para ambos os atributos sensoriais,
verificou-se diferenca significativa (p < 0,05) entre os tratamentos, por meio do teste de

Friedman (Tabela 1.9).

Tabela 1.9. Significancia das somas de ordens para a cor branca e sabor metdlico das
emulsdes duplas contendo diferentes propor¢des de fase aquosa interna (%) e para a
emulsdo simples (controle Cy).

Cor branca Sabor metalico
Gio Gis G2 Gy (C) Gio Gis Gy Gy (Cy)
A 69 ° 552 562 20° 47° 60 *° 66 ° 28 ¢
AA. 60 * 69 ° 52¢@ 20° 562 592 53° 34°
A. 55° 51° 69 ° 25° 40° 45° 47° 68 *°

* Somas de ordens seguidas da mesma letra, dentro de um mesmo grupo (G 15 e 20), nd0 diferem entre si,
ao nivel de 5% de probabilidade, pelo método LSD (Least-Significance-Difference).
* Ordem crescente de intensidade do estimulo.

Independente da localizacdo do cation Fe** (Ai, AiAc e Ae), a emulsdo simples
do tipo O/A. (controle C,) apresentou menor tonalidade de cor branca, comparado com
os demais sistemas emulsionados. Para as emulsdes duplas A; e AjA., as diferentes
proporg¢oes de fase aquosa interna e externa ndo acarretaram em diferenca significativa
(p > 0,05) na intensidade da cor branca. Todos os tratamentos apresentaram tonalidade

mais clara. O mesmo resultado foi obtido na andlise instrumental da cor (L*) (Tabela
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1.7). Desta forma, as andlises instrumentais e sensoriais da tonalidade de cor podem ser
correlacionadas.

Em relacdo ao sabor metdlico, constatou-se que as diferentes propor¢des de fase
aquosa nao conferiram diferenca significativa (p > 0,05) entre as emulsdes duplas,
exceto para os tratamentos contendo FeSO4 na fase aquosa interna (A;). Nestes,
constatou-se que a emulsdao A;20, contendo 20%/50% de fase aquosa interna e externa,
apresentou maior intensidade do sabor metélico, comparado ao tratamento A;10, com
10%/60%. Este resultado indica que o menor volume de fase aquosa externa ao se
misturar com a saliva durante o procedimento de mastigacdo, pode ter acelerado o
transporte dos cdtions Fe™* para as papilas gustativas.

Além disso, a menor estabilidade cinética da emulsdao A;20, atribuida pelo
aumento da drea interfacial presente no maior nimero de goticulas de 4gua dispersa na
fracdo oleosa (item 3.1.1), pode ter acelerado a ocorréncia dos processos de
desestabilizacdo do sistema, acarretando na coalescéncia das goticulas aquosas e
oleosas, propiciando, assim a maior liberacdo do estimulo sensorial, o qual conferiu
maior intensidade do sabor metélico (Sapei et al., 2012; Dickinson, 2011).

Ainda na Tabela 1.8, observou-se que as emulsdes duplas contendo cdtions Fe**
na fase aquosa interna (A;) e distribuidos igualmente entre as fracdes aquosas (AjA.)
apresentaram maior intensidade do sabor metdlico, comparado a emulsdo simples
(controle C;). Ja a insercao de FeSO, somente na fase aquosa externa (A.) propiciou
menor percep¢do sensorial do sabor metdlico. Logo, o tipo de sistema emulsionado e a
localizagdo do composto bioativo, especificamente FeSO,s, podem intensificar ou
“mascarar” a percep¢ao sensorial de um determinado atributo sensorial.

A menor intensidade de percepc¢do sensorial do sabor metdlico, quando o
estimulo encontra-se veiculado na fase aquosa externa da emulsdo dupla, mostra que
este sistema emulsionado apresenta um amplo potencial de aplicacdo nos setores de
fortificagdo de alimentos com vitaminas e minerais, com menor perda da qualidade
sensorial. Entretanto, € importante ressaltar que a fortificacdo de alimentos através da
emulsdo dupla como veiculo carreador, somente se aplica para alimentos contendo
gordura na sua formulacdo, como por exemplo, produtos lacteos.

Embora a inser¢do de FeSO4 na fase aquosa externa tenha propiciado na menor
percepcao sensorial da intensidade da cor branca (Tabela 1.8), indicando escurecimento
do sistema emulsionado, acredita-se que ao incorporar este sistema em uma matriz

alimentar, o escurecimento da emulsdo ndo serd visualmente perceptivel pelos
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consumidores. Sendo assim, a coloracdo do produto ndo serd um atributo determinante

da aceitabilidade sensorial do produto contendo emulsdo dupla carreadora de FeSOj.

4. CONCLUSAO

Emulsdes duplas carreadoras de FeSO, foram desenvolvidas com sucesso. Os
fatores avaliados, proporcdo de fase aquosa interna e externa e diferentes localizacdes
do Fe®* influenciaram na estrutura das emulsdes e consequentemente, afetaram as
propriedades fisico-quimicas. A inser¢do de FeSO4 na fase aquosa externa proporcionou
menor valor (em médulo) do potencial {, acarretando na reducdo da estabilidade
cinética do sistema, visto a menor intensidade da forca eletrostitica de repulsdo.
Entretanto, esta redu¢do na magnitude de cargas presentes na superficie das goticulas
oleosas nao foi suficiente para ocasionar a desestabilizacdo do sistema. Além disso, a
estabilidade cinética foi favorecida pela predominancia do cardter eldstico.

As diferentes possibilidades do sistema de emulsdo dupla em veicular Fe**
acarretaram em diferenca na percep¢ao sensorial dos atributos avaliados (cor branca e
sabor metélico). A insercao de FeSO4 somente na fase aquosa externa propiciou reduzir
ou até mesmo ‘“mascarar’ a percepcao do sabor metalico, comparado aos demais
sistemas avaliados. Ja a propor¢ao de fase aquosa nao acarretou em diferenca sensorial
perceptivel pela equipe de avaliadores. Os tratamentos contendo FeSO,4 na fase aquosa
interna apresentaram maior intensidade do sabor metdlico, comparado com as demais
emulsoes duplas em estudo.

A partir da associacdo dos resultados da andlise sensorial com as caracteristicas
fisicas das emulsoes, verificou-se que a inser¢do do FeSO4 na fase aquosa externa da
emulsdo dupla possibilitou minimizar a percep¢ao sensorial dos atributos caracteristicos
do sal de ferro. Além disso, o sistema modelo apresentou estabilidade cinética durante
30 dias de armazenamento. Desta forma, emulsdo dupla apresenta potencial de
aplicagdo no setor de fortificagdo de alimentos com ferro, especificamente FeSOy,

quando veiculado na fase aquosa externa do sistema.
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Figura 1.10. Reogramas com valores médios de tensdo de cisalhamento (t, Pa) e taxa de

deformacio (y, ') para as emulsdes primérias (A/O)a 25 °C.
* P: emulsdo primdria.

Tabela 1.10. Viscosidade absoluta média () das emulsdes primarias (Ai/O), a 25 °C.
Viscosidade absoluta

u (Pa.s) R’
P:A;10 0,1107 £0,03 0,9999
P:Gyg P:AA:10 0,1092 £ 0,05 0,9998
P:A.10 0,1079 £ 0,04 0,9998
P:Ci/1o 0,1090 £ 0,03 0,9996
P:A15 0,1499 £ 0,03 1,0000
P:Gys P:AjA15 0,1465 + 0,04 0,9997
P:A.15 0,1475 £ 0,04 0,9998
P:Ci/i5 0,1419 £ 0,02 0,9998
P:A;20 0,1993 £ 0,04 0,9997
P:Gyg P:A;A:20 0,1980 £ 0,03 0,9997
P:A:20 0,2020 £ 0,04 0,9996
P:Ci/5 0,2008 £ 0,02 0,9994
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Capitulo 2

Emulsoes A/O/A como carreador de FeSO4 em diferentes fases altera os limiares

hedonicos em sobremesa lactea

1. INTRODUCAO

O procedimento de fortificagcdo de alimentos com ferro é uma pratica eficaz na
prevencdo da anemia ferropriva. Entretanto, os compostos de ferro de maior
biodisponibilidade (como por exemplo, FeSO,) sdo soliveis em 4dgua, podendo assim,
reagir com os componentes do alimento. Na maioria das vezes, esta reacdo provoca
alteracdes nas caracteristicas sensoriais do produto adicionado de sais de ferro, como
por exemplo, sabores indesejaveis e mudangas na coloracdo, afetando diretamente na
aceitabilidade pelos consumidores (Hurrell, 2002).

Para a adicdo destes compostos em uma matriz alimentar, minimizando as
alteracdes sensoriais do produto, recomenda-se o emprego de veiculos carreadores, na
forma de sistema coloidal, visando assim, “mascarar” as alteragdes sensoriais
indesejaveis (Fricker et al., 2010). Dentre os principais sistemas estudados, a estrutura
da emulsao dupla pode ser uma alternativa eficaz, uma vez que, substancias podem ser
incorporadas nas fases interna, intermedidria e/ou externa, sendo veiculos para
compostos ndo-polares e polares. Desta forma, o uso de emulsdes duplas em formulagdo
de produtos alimenticios carreadores de compostos de interesse por alegacdes de sadde,
¢ uma alternativa com grande potencial (Leal-Calderon et al., 2007; Dickinson, 2011;
McClements, 2016; Muschiolik & Dickinson, 2017).

Um dos principais fatores relacionados com os potenciais de aplicacdo das
emulsdes duplas é o impacto direto que este sistema coloidal acarreta na percepcao
sensorial pelos consumidores, podendo assim comprometer na aceitabilidade ou até
mesmo propiciar a rejei¢do sensorial ao ser incorporado em uma matriz alimentar. Para
o sistema de emulsdo dupla, coexistem na literatura pesquisadores que afirmam que a
insercdo de um determinado composto (estimulo) na fase aquosa interna tende a realcar
a percep¢do sensorial em relacdo as caracteristicas relacionadas ao sabor (Lad et al.,
2012; Rocha-Selmi et al., 2013a;b; Santos et al., 2014; 2015; Chiu et al., 2015;

Oppermann et al., 2016). E pesquisadores que acreditam que a incorporacdo de
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compostos, na fase aquosa interna da emulsdo dupla, tende a “mascarar” as alteragdes
sensoriais provenientes destes compostos e que podem ser indesejaveis aos
consumidores (Bonnet et al., 2009; Fang & Bhandari, 2010; Dickinson, 2011). Além
disso, a literatura cientifica ainda nio elucidou o efeito na percepc¢io sensorial, quando
compostos bioativos sdo incorporados somente na fase aquosa externa.

Entretanto, Prescott et al. (2005) afirmam que conhecer apenas a concentracao
minima do estimulo, na qual os individuos irdo perceber as primeiras alteracdes
sensoriais (limiar de detec¢do), ndo implica necessariamente que estas primeiras
alteracdes irdo comprometer na aceitacdo sensorial do produto. Sendo assim, se faz
necessario investigar a concentragdo minima do estimulo na qual comeca a ocorrer
alteracdo significativa na aceitabilidade ou o ponto em que comeca a acarretar na
rejeicao sensorial do produto (Lima Filho et al., 2015).

Diante deste contexto, o presente trabalho objetiva aplicar a metodologia dos
limiares heddnicos proposta por Lima Filho et al. (2015) visando determinar qual a
concentracao maxima de FeSO,4 pode ser inserida na sobremesa lactea do tipo flan sabor
morango, através do sistema de emulsdo dupla, sem comprometer na aceitabilidade
(LAC) e acarretar na rejeicao sensorial pelos consumidores (LRH), estando o estimulo
inserido nas diferentes fases aquosas que compdem o sistema de emulsdo dupla

(A/O/A).

2. MATERIAIS E METODOS

O presente estudo foi aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisa com Seres
Humanos da Universidade Federal de Vicosa (UFV), Brasil, pelo parecer de numero
041414/2016. As avaliacoes foram realizadas no Laboratério de Andlise Sensorial da
UFV, em cabines individuais e sob a luz branca.

A metodologia dos limiares hedonicos proposta por Lima Filho et al. (2015) fo1
aplicada em sobremesa l4ctea tipo flan sabor morango contendo emulsdo dupla
(Ai/O/A¢) carreadora de FeSO4, em diferentes localizacdes no sistema emulsionado.

Na pratica, as emulsdes Ai/O/A. foram incorporadas no flan sabor morango,
com o intuito de determinar os limiares de aceitacdo comprometida (LAC) e rejeicao

hedonica (LRH), para concentragdo de FeSOs, quando o estimulo encontra-se
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distribuido em diferentes locais no sistema, sdo estes: fase aquosa interna (A;) e fase
aquosa externa (A.).

Adicionalmente, foram determinados os LAC’s e LRH’s para o FeSO4 em flan
de morango, estando o estimulo dissolvido na fase continua da emulsao simples do tipo
O/A e dissolvido apenas em dgua, com o intuito de verificar o efeito do sistema de
emulsdo dupla, ou seja, goticulas de 4gua dispersas dentro de goticulas de 6leo, nos
limiares sensoriais heddnicos.

Foram realizados quatro ensaios sensoriais para determinar os limiares
hedonicos do FeSO4 em flan de morango, contendo o estimulo em diferentes sistemas:
fase aquosa interna da emulsdo dupla (ensaio 1), fase aquosa externa da emulsdo dupla
(ensaio 2), fase continua da emulsdo simples do tipo O/A (ensaio 3) e solug¢do de FeSO4
(ensaio 4).

Para cada tipo de sistema avaliado, a determinacio do LAC e LRH foi
conduzida utilizando diferentes equipes de consumidores. Desta forma, visou-se evitar
possiveis efeitos de tendéncia por experiéncia prévia dos consumidores e/ou alteragdes
dos resultados devido a fadiga sensorial. A faixa etdria entre as diferentes equipes foi
praticamente a mesma para evitar efeitos de variacao na aceitabilidade sensorial, devido
a diferenca de idade.

As concentracdes do FeSO,4 presente na sobremesa lactea do tipo flan sabor
morango foram iguais em todos os ensaios, a fim de possibilitar a comparagdo direta

entre os resultados obtidos.

2.1 Materiais

O sulfato ferroso (FeSO4.7H,O) foi adquirido da Sigma-Aldrich. O
emulsificante ésteres de poliglicerol de 4cido polirricinoleico (PGPR) foi doado pela
empresa Granolab/Granotec. Tween 80 (Sigma Aldrich, > 58% éacido oleico, CMC
0,012 mM (20-25°C), BHL 15,0). Os polimeros goma guar (Cyamopsis tetragonolobus,
< 1% de cinzas) e gelatina (pele de porco, Tipo A, Bloom - 300) foram adquiridos da
Sigma-Aldrich. Os demais produtos quimicos utilizados foram de grau analitico. As
solugdes foram preparadas em 4gua filtrada. A fracdo oleosa foi composta por 6leo de
girassol comprado em um supermercado da cidade de Vigosa-MG, Brasil. O leite
condensado (marca Itambé), o creme de leite (17% de gordura, marca Itambé), a
gelatina sabor morango (marca Royal) e a esséncia sabor morango (marca fine line)

também foram comprados em um supermercado local.
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2.1.1 Preparo das emulsoes

As emulsdes duplas do tipo Ai/O/A. (ensaios 1 e 2) carreadoras de FeSO4 foram
preparadas por meio do procedimento de dois passos. Primeiramente, foi preparada uma
emulsdo simples do tipo Ai/O (emulsdo primdria), em seguida, esta emulsio foi
incorporada como “fase dispersa” em uma segunda fase aquosa (A.). O sistema formado
continha 15, 30 e 55% (m/m) de fase aquosa interna, fase oleosa e fase aquosa externa,
respectivamente, totalizando 100%.

Para a elaboracdo das emulsdes primdrias (Ai/O), foi preparada uma solucdo
aquosa por meio da dissolu¢do de 0, 0,35, 6,32, 12,29, 18,26 ou 24,23 mg de FeSO4
para cada 10 g de emulsdo dupla, 0,75% (m/m) de gelatina e 0,05% (m/m) de sorbato de
potdssio em dgua filtrada a 90°C. A gelatina foi hidratada durante 10 min, seguido por
agitacdo magnética durante 30 min (Sapei et al., 2012). A gelatina foi incorporada a fase
aquosa interna com o intuito de melhorar a estabilidade cinética da emulsdo, devido a
tendéncia de retardar a coalescéncia das goticulas aquosa (Oppermann et al., 2015).

Para as emulsdes contendo FeSOy localizados na fracdo aquosa externa (A.),
foram adicionados, a fase aquosa interna, uma concentragao especifica de lactose, com
o intuito de equilibrar a pressdo osmdtica entre as fases aquosa interna e externa e,
assim, minimizar a transferéncia de matéria entre as duas fases (Bonnet et al., 2009). As
concentragdes de lactose foram 0,046, 0,827, 1,607, 2,388 e 3,169 mmol/L, referente
aos tratamentos em ordem crescente de concentraciao do estimulo, respectivamente.

A fracdo oleosa (O) foi preparada por meio da dissolugcdo de 3% (m/m) de poli-
ricinoleato de poliglicerol (PGPR) em 6leo de girassol. Este sistema foi submetido a
uma agitacdo magnética durante 30 min, a temperatura de 90 °C. A escolha da
concentragdo de PGPR levou em consideragdo estudos anteriores, nos quais foi
verificado a formac¢do de emulsdes contendo goticulas de menor tamanho e distribui¢do
homogénea nessa concentracio de PGPR (Mdérquez & Wagner, 2010; O'Reagan &
Mulvihill, 2010).

As emulsdes primarias foram preparadas a partir da dispersdo lenta de 1,5 g de
solucdo aquosa (A;) em 3 g de fragdo oleosa (O), sob agitacdo constante, em
homogeneizador de alta velocidade (Homogenizador T18 Basic Ultra Turrax — IKA)
operando a 20000 rpm durante 4 min. As emulsdes resultantes foram arrefecidas a 4 °C,
durante uma hora, para assegurar uma completa gelificacdo da gelatina (Schuster et al.,

2012).
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Para a elaboracdo das emulsdes duplas (Ai/O/A.), primeiramente, foi preparado
uma solug@o aquosa externa (A.) pela dissolugdo de 0, 0,35, 6,32, 12,29, 18,26 ou 24,23
mg de FeSOy para cada 10 g de emulsao dupla, 3% (m/m) de tween 80, 0,75% (m/m) de
goma guar e 0,05% (m/m) de sorbato de potdssio. Este sistema foi submetido a uma
agitacdo magnética, durante 30 min a 50°C. A goma guar foi utilizada com o intuito de
aumentar a viscosidade da fase aquosa externa, logo, melhorar a estabilidade dos
sistemas.

Para as emulsdes contendo Fe®* localizados na fracdo aquosa interna foram
adicionados, na fase aquosa externa, uma concentracdo especifica de lactose para cada
emulsdo, com o intuito de equilibrar a pressao osmotica entre as fases aquosas (interna e
externa) e, assim, minimizar a transferéncia de matéria entre as duas fases (Bonnet et
al., 2009). As concentracdes de lactose foram 0,153, 3,031, 5,894, 8,757 e 11,620
mmol/L, referente aos tratamentos em ordem crescente de concentragdo do estimulo,
respectivamente.

As emulsdes duplas foram preparadas a partir da dispersdo lenta 4,5 g da
emulsdo primdria (Ai/O) em 5,5 g de solucdo aquosa externa (A.). Este sistema foi
agitado em homogeneizador de alta velocidade, operando a 18000 rpm durante 4 min.
As emulsdes formadas foram armazenadas a 4 °C.

A Figura 2.1 € uma representacdo esquemadtica das etapas de preparo das

emulsoes duplas.
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Figura 2.1. Fluxograma do procedimento de preparo das emulsdes duplas.

No preparo da emulsdo simples (O/A) (ensaio 3), 3 g de 6leo foi disperso
lentamente em 7 g de fase aquosa, contendo 0,35, 6,32, 12,29, 18,26 ou 24,23 mg de
FeSO, para cada 10 g de emulsdo, 3% (m/m) de tween 80, 0,75% (m/m) de goma guar e
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0,05% (m/m) de sorbato de potdssio. Este sistema foi agitado em homogeneizador de
alta velocidade operando a 18000 rpm durante 4 min. As emulsdes formadas foram
armazenadas a 4 °C.

Para os diferentes tipos de sistemas emulsionados (Ai/O/A. e O/A), foram
preparadas emulsdes sem adicdo do estimulo (FeSO4). Estes sistemas foram
posteriormente utilizados na elaboracdo dos flans sabor morango, classificados como

amostras controle.

2.1.2 Preparo do flan

Os flans sabor morango foram compostos por leite condensado (35%), dgua
(34,5%), creme de leite (17,5%), emulsao Ai/O/A. ou O/A (10%), gelatina sabor
morango (3%) e esséncia sabor morango (1%, m/m). Para o preparo, inicialmente a
gelatina foi solubilizada em 4gua fervente e, em seguida, adicionada sob agitacdo a
mistura formada pelo leite condensado e creme de leite. Por dltimo, foram adicionados a
emulsdo e a esséncia, seguido por uma homogeneiza¢ao durante 1 min e armazenado a
aproximadamente 8 °C até a realizac@o dos testes sensoriais.

As amostras de flan sem adi¢do do sistema emulsionado (ensaio 4) foram
constituidas por leite condensado (35%), creme de leite (35%), dgua (27%), gelatina
sabor morango (3%), esséncia sabor morango (1%, m/m) e 0, 0,07, 1,27, 2,47, 3,67 ou
4,87 mg de FeSO4 para cada 100 g de flan. As condigdes de processo foram similares as
mencionadas anteriormente. A quantidade de creme de leite foi estimada de forma a

manter o mesmo teor de gordura para as amostras de flan sem e com adi¢do de emulsao.

2.2 Limiar de aceita¢do comprometida (LAC) e limiar de rejei¢cdo hedonica (LRH)

O procedimento para a determinacio do LAC e do LRH para o FeSO,
adicionado no flan sabor morango através de diferentes sistemas fisico-quimicos foi
baseado na metodologia proposta e validada por Lima Filho et al. (2015; 2017).

Para a cada tipo de ensaio experimental, cada equipe de consumidores
realizaram cinco sessdes do teste de aceitacdo, uma para cada concentracdo de FeSOj,.
Em cada sessdo, foram apresentados aos consumidores duas formulacdes de flan de
morango, uma com a inser¢cdo de FeSO,4 (estimulo) e outra sem a inser¢dao de FeSOy4
(controle) (Figura 2.2). As formula¢des foram codificadas com nimero de trés digitos

aleatorios. Os consumidores foram instruidos a provar as amostras e avaliar a
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aceitabilidade sensorial, utilizando a escala heddnica de nove pontos (variando de

“desgostei extremamente” nota 1 a “gostei extremamente” nota 9).

Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 3 Ensaio 4
Fe” Fe” Fe* Fe? o
Fe”
Fe”
Fe"
= Fe? Fe* Fe
E1 E2 E3 E4
e c2 c3 c4

Figura 2.2. Representacdo esquemadtica dos sistemas emulsionados e da solugcdo de

FeSOy, inserida no flan sabor morango, em cada ensaio experimental.
*E: estimulo; C: controle.

As concentragdes de FeSO,4 foram apresentadas em ordem crescente e a posicao
das formulag¢des foi aleatorizada dentro de cada sessdo. As equipes foram constituidas
por 97 consumidores de ambos os sexos, com idade variando de aproximadamente 18 a
55 anos, em todos os ensaios. Todas as formula¢des foram apresentadas aos
consumidores na mesma temperatura (~ 8°C).

Para a andlise estatistica dos resultados e determina¢do do LAC de cada ensaio
experimental, para cada sessdo, foi calculada a diferenca entre as notas heddnicas da
formulacdo controle e da formulacdo estimulo, em seguida realizou-se o teste ¢ de
amostras pareadas. Com os valores de ¢ obtidos, foi elaborado um grafico do valor ¢ de
cada sessdo (eixo Y;) em fun¢@o da concentragdo de FeSOy4 (eixo X). O ponto de corte,
ou seja, onde comeca a ocorrer diferenga significativa entre as formulagdes, em relacdo
a aceitacdo foi representado no gréfico por uma linha tracejada, referente ao valor ¢
tabelado, ao nivel de 5% de probabilidade (t = 1,98). A fim de determinar o ponto exato
no qual comeca a ocorrer diferenca significativa entre as formulacdes, ajustou-se um
modelo de regressdao nos pontos do grafico. Para a selecio do modelo que melhor se

ajuste aos dados, foram avaliados a significincia dos coeficientes de regressdo e do
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coeficiente de determinacdo R2 (SQregressao/SQtotal) (Lima Filho et al., 2015). As
andlises para ajuste de modelo proposto foi realizada utilizando o software SAS®
(Statistical Analysis System — SAS), versdao 9.3, licenciado pela Universidade Federal
de Vicosa.

A partir da equacdo do modelo obtido, foi calculada a concentracdo de FeSO4
correspondente ao ponto em que o valor de t calculado se torna igual ao valor de t
padrdao (p = 0,05), isto é, o ponto em que comecga a ocorrer alteracdo significativa na
aceitabilidade sensorial do flan de morango, devido as alteracdes sensoriais ocasionadas
pela insercao do FeSOa.

Para determinar o LRH de ensaio experimental, foi plotado um segundo gréfico
referente a pontuacdo média hedonica das amostras de flan de morango contendo o
FeSO, (eixo Y;) em funcdo da concentracdo de FeSOy4 (eixo X). O ponto de corte do
eixo Y foi representado no grafico por uma linha tracejada referente a nota hedonica 5
(termo heddnico "indiferente"), indicando o ponto de transicdo entre a aceitacio e a
rejeicao sensorial do produto (Della Lucia et al., 2013; 2014).

Para determinar a concentracdo minima de FeSO, suficiente para acarretar em
alteracdes indesejdveis nas caracteristicas sensoriais do flan, como por exemplo,
aparecimento de sabor metdlico, levando a rejeicao sensorial do produto, um modelo de
regressao foi ajustado aos pontos do grafico. Os critérios de selecdo do modelo que
melhor se ajustou aos dados foi o mesmo utilizado para a determinagdo do LAC.

A partir da equacdo do modelo obtido, calculou-se a concentracio minima de
FeSO, correspondente ao ponto em que os consumidores atribuiram ao flan de morango,
nota hedonica igual a 5, representando o valor do LRH.

Com este estudo foi possivel estimar qual a concentracio minima de FeSOs,
estando este incorporado em diferentes localiza¢des no sistema emulsionado, podera ser
adicionado em uma determinada matriz alimentar, especificamente sobremesa lactea,
sem comprometer na aceitacdo pelos consumidores (LAC) e resultar na rejeicdo

sensorial (LRH) do produto contendo ferro.
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3. RESULTADOS

3.1 Limiar de aceitagdo comprometida (LAC) e limiar de rejeicdo hedonica (LRH)

A Figura 2.3 representa os valores de t calculados (eixo Y;) em funcdo da
concentracdo de FeSO4 (eixo X) das amostras estimulo para todos os sistemas avaliados
(ensaios 1 a 4). Para o conjunto de dados relacionados aos valores de t, o modelo de
segunda ordem foi ajustado adequadamente quanto a significancia dos parametros de
regressdo (p < 0,05) em todos os ensaios experimentais, apresentando coeficiente de

determinacdo superior ou igual a 88,40% (Tabela 2.1).

Tabela 2.1. Modelos de regressdo para os valores de t calculados (Y;) em funcdo da
concentragao de FeSO4 (X, mg/100g de flan de morango) para cada tipo de ensaio
experimental, seus coeficientes de determinagao (Rz) e niveis de probabilidade (p)

Ensaio Localizacao FeSO, Modelo de regressao R p(F)
1 Fase aquosa interna da Y,=4,944 + 1,704 X — 0,037 X* 0,979 0,020
emulsdo Ay/O/A.
2 Fase aquosa externa da Y, =- 10,637 + 2,229 X — 0,043 X*> 0,996 0,049
emulsio A/O/A.
3 Fase continua da Y, =2,009 X — 0,050 X* 0,962 0,021
emulsido O/A
4 Solucido Y, =2,084 X — 0,048 X* 0,884 0,048

Substituindo, em cada equagdo quadratica apresentada na Tabela 2.1, o valor de t
(Y1) por 1,98, encontrou-se o LAC de 6,46, 0,99 e 0,97 mg de FeSO4 por 100g de flan
de morango, para os sistemas contendo o estimulo na fase aquosa externa da emulsdo
Ai/O/A. (Figura 2.1B, ensaio 2), fase continua da emulsdo O/A (Figura 2.1C, ensaio 3)
e para o sistema contendo apenas a solu¢do de FeSO4 (Figura 2.1D, ensaio 4),
respectivamente. Os LAC’s obtidos para cada ensaio experimental representam a
concentragdo minima do FeSOj, na qual a aceitacdo sensorial da sobremesa lactea tipo
flan sabor morango comeca a ser comprometida. Desta forma, a adicdo de qualquer
concentracdo de FeSO, inferior ao valor obtido do LAC, referente a cada tipo de

sistema, ndo altera a aceitabilidade sensorial do flan de morango.
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Figura 2.3. Valores de t calculados e notas hedonicas médias em fungdo das concentracdes de FeSO, das amostras estimulo referente a cada sistema.

Linhas tracejadas preta e azul representam o valor t tabelado a 5% de significancia para 96 graus de liberdade (t =1,985) e a nota hedonica média 5, referente ao termo hedénico
“indiferente”, respectivamente. A: fase aquosa interna da emulsdo dupla (ensaio 1); B: fase aquosa externa (ensaio 2); C: fase continua da emulsdo simples do tipo O/A (ensaio 3) e D:
solucdo de FeSO, (ensaio 4).
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Para os flans contendo FeSO4 na fase aquosa interna da emulsdo Ai/O/A. (ensaio
1), verificou-se diferenca significativa (p < 0,05) entre a amostra estimulo, contendo a
menor concentracdo de FeSO4 (0,35 mg de FeSO4/100g), e a amostra controle (sem
adicdo de FeSO,), pelo teste de t pareado. Isto indica que, para este sistema especifico, a
menor concentragdo avaliada do estimulo foi suficiente para comprometer a
aceitabilidade sensorial do flan de morango, ndo sendo possivel determinar o valor
exato do LAC,, sendo este inferior a 0,35 mg de FeSO4 por 100g de flan (Figura 2.3A).

As diferentes localizacdes do estimulo na emulsdo Ai/O/A. (ensaios 1 e 2)
acarretou em diferenca na magnitude da aceitabilidade sensorial das amostras de flans
de morango. Para o sistema contendo FeSO4 na fase aquosa interna da emulsao Ai/O/A.,
verificou-se que o termo heddnico médio do flan de morango, com a menor
concentragdo avaliada de FeSQOy, visto a nao obten¢ao do valor exato do LAC (LAC; <
0,35 mg de FeSO./100g) foi entre os termos “gostei ligeiramente” (nota heddnica 6) e
“gostel moderadamente” (nota hedonica 7). Ja o sistema contendo FeSO,4 dissolvido na
fase aquosa externa, o termo heddnico médio do flan de morango com concentracdo de
FeSO, referente ao LAC, (6,46 mg de FeSO4/100g) foi entre “gostei moderadamente”
(nota hedonica 7) e “gostei muito” (nota hedonica 8) (Figura 2.3A e B, eixo Y»).

Ainda na Figura 2.3, a influéncia da concentracdo do FeSO, (estimulo) na
aceitabilidade sensorial dos flans sabor morango, representado pela média das notas
hedonicas (eixo Y;), também foi modelada estatisticamente. O modelo de primeira
ordem foi ajustado adequadamente quanto a significancia dos pardmetros de regressiao
(p < 0,05) em todos os ensaios (1 a 4), apresentando coeficiente de determinagao

superior ou igual a 77,20% (Tabela 2.2).

Tabela 2.2. Modelos de regressdo para as notas hedonicas médias (Y,) em funcdo da
concentracdo de FeSO, (X, mg/100g de flan de morango) para cada tipo de ensaio experimental,
seus coeficientes de determinacio (R?) e niveis de probabilidade (p)

Ensaio Localizacao FeSO, Modelo de regressao R p(F)
1 Fase aquosa interna da Y =6,562-0,144 X 0,772 0,049
emulsao A/O/A.
2 Fase aquosa externa da Y, =8,1890-0,145 X 0,94 0,007
emulsao A/O/A.
3 Fase continua da emulséo Y. =7,437-0,158 X 0,932 0,008
O/A
4 Solucdo Y, =6,989 0,156 X 0,798 0,041
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Para os diferentes tipos de sistemas avaliados (ensaios 1 a 4) foi possivel obter
os LRH’s substituindo em cada equagao linear apresentada na Tabela 2.2, o valor de Y,
por 5 (termo heddnico “indiferente”). Desta forma, o LRH para o FeSO4 em sobremesa
lactea tipo flan sabor morango foi de 10,82, 21,95, 15,44 e 12,74 mg de FeSO,4 por 100g
de flan, referente aos sistemas contendo o estimulo na fase aquosa interna da emulsdo
Ai/O/A. (Figura 2.3A, ensaio 1), fase aquosa externa (Figura 2.3B, ensaio 2), fase
continua da emulsdao O/A (Figura 2.3C, ensaio 3) e para o sistema contendo apenas a
solu¢ao de FeSO, (Figura 2.3D, ensaio 4), respectivamente. Estes valores representam a
concentragdo minima de FeSO4 necessdria para ocorrer a rejeicdo sensorial do flan de

morango.

4. DISCUSSAO

As diferentes localizagdes do FeSO4 na emulsdao Ai/O/A. (ensaios 1 e 2) e os
diferentes tipos de sistemas avaliados (ensaios 1 a 4) acarretaram em valores distintos
dos limiares hedonicos (LAC e LRH) em flan sabor morango.

Dentre os ensaios estudados, as amostras de flans contendo o estimulo na fase
aquosa externa da emulsdo Ai/O/A. (ensaio 2) propiciaram a obtencdo de maior valor do
LAC (6,46 mg de FeSO4 por 100g de flan). Sendo este valor aproximadamente 6 vezes
maior, comparado com os LAC’s obtidos para os sistemas contendo FeSOy dissolvido
na fase continua da emulsao simples do tipo O/A (ensaio 3) e para os flans contendo
apenas a solucdo de FeSO, (ensaio 4). Isto indica que o tipo de sistema carreador do
estimulo influéncia diretamente na percep¢do sensorial, e consequentemente na
aceitabilidade pelos consumidores. Além disso, ao incorporar FeSO4 na fase aquosa
externa da emulsdo dupla, uma maior concentracdo do estimulo pode ser adicionado,
sem comprometer na aceitacao sensorial do flan.

De acordo com Dickinson (2011) sistemas complexos, como por exemplo
emulsdo dupla, podem ser utilizados para influenciar na percep¢do sensorial do
alimento, uma vez que tendem a modificar a extensdo em que a fase aquosa, contendo o
estimulo sensorial, ird interagir com as superficies orais.

Para as amostras de flans nas quais o FeSO, foi inserido na fase aquosa externa

da emulsdo Ai/O/A., o maior valor obtido do LAC, pode ser resultado da menor

61



percepcao dos consumidores em relagdo as alteracOes sensoriais na sobremesa lactea
(como por exemplo, coloragdo marrom, gosto amargo e sabor metdlico), provavelmente
causadas pela inser¢cdo do FeSO,. Estas alteracdes sdo, na maioria das vezes,
indesejdveis aos consumidores, comprometendo na aceitabilidade dos alimentos
adicionados de FeSO4 ou até mesmo conferindo a rejeicio sensorial pelos
consumidores. Esta menor percep¢do provavelmente resultou da liberagdo continua dos
cations de Fe™. Segundo Mosca et al. (2010), a estimulagio prolongada e continua dos
receptores do gosto tende a diminuir a percep¢ao sensorial, devido a menor atividade
nervosa.

Comparando os valores obtidos dos LAC’s referentes aos sistemas contendo
FeSOy na fase aquosa externa da emulsao Ai/O/A. (LAC; = 6,46 mg/100g ) e dissolvido
na fase continua da emulsdao O/A (LAC; = 0,99 mg/100g ) verificou-se que a presenca
das goticulas de dgua dispersas na fracdo oleosa também favoreceu na reducdo da
percepcao sensorial dos atributos caracteristicos do FeSQOy, visto o maior valor do
LAC,. Uma possivel explicacdo para essa reducdo na percep¢ao sensorial pode ser
devido ao procedimento de mastigacdo, o qual levou a coalescéncia das goticulas
oleosas, com posterior liberacdo e coalescéncia das goticulas de dgua, ocasionando a
diluicdo do FeSO4 ao entrar em contato com as papilas gustativas.

Para os flans de morango contendo FeSO, na fase aquosa interna da emulsao
Ai/O/A. (ensaio 1), a ndo obtencdo do LAC, sendo este inferior a 0,35 mg de FeSO, por
100g de flan (Figura 2.3A), indicou que este sistema especifico, comparado com o0s
demais em estudo, realgou a percepcao dos consumidores, em relagdo as alteracdes
sensoriais no flan (coloracdo marrom, gosto amargo e sabor metdlico), provavelmente
causadas pela insercdo do FeSO,. Estas alteracoes sdo, na maioria das vezes,
indesejaveis aos consumidores, podendo comprometer na aceitabilidade dos alimentos
adicionados de sais de ferro ou até mesmo conferir a rejeicao sensorial. Como nestes
sistemas a liberacdo do estimulo depende da coalescéncia das goticulas oleosas e
aquosas e/ou da difusdo dos cations Fe®* para o meio externo, o contato do cition com
as papilas gustativas serd descontinuo. Desta forma, a cada pulso de liberacdo do
estimulo, o efeito da percepcdo do atributo sensorial serd acumulativo, e com
intensidade aparentemente maior, acarretando no comprometimento da aceitabilidade
sensorial do flan de morango (Busch et al., 2009, Burseg et al., 2010a, 2010b e 2011).

Resultados similares foram obtidos por Lad et al. (2012), Chiu et al. (2015) e

Oppermann et al. (2016) ao avaliarem a eficacia da emulsdo dupla na reducdo do teor de
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s6dio. Todos os autores verificaram uma maior percep¢do do gosto salgado para as
emulsdes contendo NaCl aprisionado na fase aquosa interna.

A concentracdo minima de FeSO4 responsdvel por conferir a rejei¢do sensorial
do flan de morango também foi obtida para cada tipo de ensaio experimental (1 a 4), e
esta representado pelos LRH’s (Figura 2.3, conjunto de dados em azul). O sistema
contendo FeSO4 na fase aquosa externa da emulsdao Ai/O/A. (ensaio 2) apresentou LRH
igual a 21,95 mg de FeSO4 por 100 g de flan (Figura 2.3B), sendo este valor
aproximadamente 2 vezes maior do que o LRH obtido para o flan de morango contendo
o estimulo na fase aquosa interna (Figura 2.3A), e aproximadamente 1,5 vezes maior do
que os valores dos LRH’s encontrados para os sistemas contendo emulsdao O/A como
veiculo carreador do estimulo (Figura 2.3C) e para o flan contendo apenas a solucao de
FeSOy (Figura 2.3D).

Os valores do LRH obtidos para cada tipo de ensaio experimental corroboram
com os resultados dos LAC’s, realcando a suposi¢do apresentada em relacdo as
diferentes percepgdes sensoriais pelos consumidores, quando o estimulo encontra-se
localizado em diferentes fases na emulsdo Ai/O/A. e pelos diferentes tipos de sistemas
carreadores de FeSO;.

A insercdo do FeSOy na fase aquosa externa da emulsiao dupla permitiu adicionar
uma maior concentracdo do estimulo, comparado com os demais sistemas
experimentais, sem comprometer a aceitacdo (LAC) e resultar na rejeicdo sensorial do
flan pelos consumidores (LRH).

Desta forma, os limiares hedonicos obtidos mostraram que é possivel manipular
a percepc¢do sensorial dos atributos caracteristicos do FeSO4 e, consequentemente
permitir o desenvolvimento de alimentos adicionados de ferro, especificamente
sobremesa lactea do tipo flan sabor morango, sem comprometer a aceitabilidade
sensorial pelos consumidores, a partir do local em que o FeSO4 sera inserido e das

diferencas estruturais do sistema emulsionado.

5. CONCLUSAO

As diferentes localiza¢des do FeSO4 na emulsdao Ai/O/A. e os diferentes tipos de

sistemas emulsionados acarretaram em valores distintos dos limiares hedonicos (LAC e
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LRH) em flan sabor morango. A inser¢do de FeSO4 na fase aquosa interna da emulsdao
Ai/O/A. realcou a percepcdo sensorial das alteracdes indesejaveis no flan,
comprometendo a aceitabilidade sensorial da sobremesa lactea. Ja a adicdo do estimulo
na fase aquosa externa da emulsdo Aj/O/A. proporcionou a obtencdo dos maiores
valores dos limiares heddnicos, comparado com os demais ensaios avaliados. Portanto,
concluiu-se que este sistema contribuiu na reducdo da percep¢do dos consumidores, em
relacdo as alteragdes sensoriais no flan, e consequentemente favoreceu na aceitabilidade
pelos consumidores.

A partir dos valores obtidos dos limiares afetivos, verificou-se que o FeSO4 pode
ser carreado na fase aquosa externa da emulsdo Ai/O/A., até uma determinada
concentracdao (LAC), sem afetar na qualidade sensorial da sobremesa. Para este sistema
especifico, qualquer adicdo de FeSO, inferior a 6,46 mg/100g de flan ou 21,95 mg/100g
de flan, ndo ird comprometer na aceitabilidade sensorial ou acarretar na rejei¢ao pelos
consumidores, respectivamente. Desta forma, o sistema de emulsdo dupla apresenta
potencial de aplicacio no setor de fortificacdo de alimentos com FeSOs4, quando

veiculado na fase aquosa externa da emulsao A;/O/A..
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CONCLUSAO GERAL

Emulsdes duplas (A/O/A) carreadoras de FeSO4 em diferentes distribuicdes no
sistema foram desenvolvidas e caracterizadas. As diferentes proporcdes de fase aquosa
interna e externa e as localizacdes do FeSO, influenciaram na estrutura dos sistemas
emulsionados, logo, afetaram as propriedades fisico-quimicas. A insercdao de FeSOy4 na
fase aquosa externa proporcionou menor valor (em mddulo) do potencial C. Entretanto,
esta redu¢do na magnitude de cargas presentes na superficie das goticulas oleosas, e
consequente reducdo na intensidade da forca eletrostitica de repulsdo, ndo foram
suficientes para ocasionar a desestabilizacdo do sistema, durante 30 dias de
armazenamento. Além disso, a estabilidade cinética foi favorecida pela predominéncia
do cardter eldastico.

A distribuicao do FeSO4nas diferentes localiza¢cdes na emulsdo A/O/A acarretou
em diferenca na intensidade de percepg¢ao sensorial da cor branca e do sabor metélico. A
insercdo de FeSO4 somente na fase aquosa externa propiciou reduzir ou até mesmo
“mascarar” a percep¢ao do sabor metalico. Ja os tratamentos contendo FeSO4 na fase
aquosa interna apresentaram maior intensidade do sabor metdlico, comparado com as
demais emulsdes A/O/A em estudo.

As diferentes localizagdes do cdtion Fe** na emulsdo A/O/A e os diferentes tipos
de sistemas emulsionados também influenciaram na aceitabilidade sensorial da matriz
alimentar em avaliacdo (sobremesa lactea tipo flan sabor morango), contendo emulsio
carreadora de FeSOy,.

A inser¢do de FeSO4 na fase aquosa interna da emulsdo A/O/A realcou a
percepc¢ao sensorial das alteracdes indesejaveis no flan, comprometendo a aceitabilidade
sensorial da sobremesa lictea. J4 a adicdo do estimulo na fase aquosa externa da
emulsdo A/O/A proporcionou a obtencdo dos maiores valores dos limiares hedonicos,
comparado com os demais ensaios avaliados. Portanto, concluiu-se que este sistema
contribuiu na reducdo da percepcdo dos consumidores, em relacdo as alteracOes
sensoriais no flan sabor morango, e consequentemente favoreceu na aceitabilidade pelos
consumidores.

A partir da associacdo das caracteristicas fisicas das emulsdes e dos valores
obtidos dos limiares hedonicos (LAC e LRH), verificou-se que o FeSO4 pode ser

carreado na fase aquosa externa da emulsdo A/O/A, com menor risco de perda da
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qualidade sensorial do produto. Desta forma, o sistema de emulsdao dupla apresenta
potencial de aplicacdo no setor de fortificacdo de alimentos com ferro, especificamente

FeSO., quando veiculado na fase aquosa externa da emulsdo dupla.
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