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RESUMO

Neste trabalho foram monitoradas as alteragdes no perfil sensorial e no perfil de compostos
volateis do suco de acerola integral durante o seu processamento. Inicialmente foi
determinado o perfil de volateis do suco de acerola in natura, identificando os compostos de
maior importancia odorifera, através da técnica OSME de CG-olfatometria. Em seguida foram
coletadas amostras de cinco etapas do processamento: despolpadeira, refinamento,
centrifugacdo, tratamento térmico e produto final com adi¢do de conservantes, as quais foram
submetidas a analise cromatografica e analise sensorial. Os compostos volateis do suco foram
isolados pela técnica de headspace dinamico por sucgao, utilizando polimero Porapak-Q, sob
condi¢gdes previamente padronizadas. Os volateis contidos no isolado foram separados por
cromatografia gasosa de alta resolucdo e identificados por CG-EM. Foram detectados 86
compostos no headspace do suco de acerola integral, dos quais 55 foram identificados e 5
tentativamente identificados. A andlise olfatométrica permitiu a deteccdo de 79 compostos
odoriferos, dos quais 26 compostos foram considerados de maior importancia odorifera para a
formagao do aroma caracteristico da acerola. Esses compostos foram classificados em trés
grupos: “compostos com aroma caracteristico de acerola”(Grupo 1) como hexanal, butanoato
de etila e E-3-hexen-1-0l, “compostos com qualidade odorifera agradavel” (Grupo 2) como
Z-3-hexenal, Z-3-hexen-1-ol, acetato de 4-pentenila, hexanoato de metila, hexanoato de etila e
“compostos com qualidade odorifera desagradavel” (grupo 3) como 1-octen-3-ol, 3-octanol e
acetato de Z-3-hexenila. Os compostos mencionados foram os que apresentaram maior
intensidade odorifera e foram escolhidos para fazer o monitoramento. Observou-se que no
Grupo 1, os compostos hexanal e o butanoato de etila mantiveram-se estaveis durante o
processamento, mas o E-3-hexen-1-ol foi drasticamente reduzido no tratamento térmico. No
Grupo 2, o Z-3-hexenal e Z-3-hexen-1-ol também sofreram grandes perdas na etapa de
aquecimento. Por sua vez, os compostos 1-octen-3-ol e 3-octanol foram totalmente pedidos
apo6s a adicao dos conservantes. Através da Analise Descritiva Quantitativa pode-se observar
que as amostras do inicio do processamento do suco de acerola integral (despolpadeira,
refinamento e centrifuga¢do) apresentaram perfis sensoriais semelhantes entre si,
caracterizados por aroma e sabor de acerola, aroma e sabor de acerola verde os quais foram
diminuindo ao longo do processamento. As etapas do final do processamento (tratamento
térmico e produto final com adicdo de conservantes) foram as que mais modificaram o perfil
sensorial do suco de acerola, aumentando de forma consideravel a percep¢ao do aroma e
sabor artificiais. Foi observada uma correlagdo positiva significativa entre o E-3-hexen-1-ol o
sabor de acerola. O aroma de acerola correlacionou-se negativamente com acetato de 4-
pentenila e hexanoato de metila. Os compostos hexanoato de etila e hexanoato de metila
apresentaram-se positivamente correlacionados com o aroma artificial e sabor artificial
respectivamente, enquanto que o acetato de Z-3-hexenila apresentou-se diretamente
proporcional a intensidade de ambos descritores artificiais (aroma e sabor). O sabor cozido
apresentou-se positivamente correlacionado com hexanoato de metila e acetato de 4-pentenila,
e negativamente com o l-octen-3-ol. Os compostos butanoato de etila e 3-octanol nao
apresentaram nenhuma correlacao significativa com os descritores sensoriais.



ABSTRACT

In the present work the changes in the sensorial profile and the volatile profile of acerola plain
juice due to industrial processing were monitored. Initially it was determined the volatile
composition of the in natura acerola juice and the main odor-active compounds were assessed
by the Osme CG-olfactometry technique. Later, five steps of juice processing were sampled:
extraction, finishing, centrifugation, thermal treatment, final product with chemical
preservatives. These samples were submitted to chromatographic and sensory analyses.
Volatile compounds were isolated by using a dynamic headspace technique by suction, in
Porapak Q, analyzed by high resolution gas chromatography (FID) and identified by GC-MS.
Ninety-three compounds were detected in the headspace of acerola juice, from which 55 were
identified and 5 were tentatively identified. The olfactometric analysis was able to detect 79
odoriferous compounds, from which 26 were considered the most important contributors to
the characteristic acerola aroma. These compounds were classified in three groups:
“compounds with acerola aroma” (Group 1) as hexanal, ethyl butanoate e E-3-hexen-1-ol;
“compounds described as pleasant notes” (Group 2), like Z-3-hexenal, Z-3-hexen-1-ol, 4-
pentenyl acetate, methyl hexanoate and ethyl hexanoate; “compounds described as unpleasant
notes” (Group 3), like 1-octen-3-ol, 3-octanol and Z-3-hexenyl acetate. The mentioned
compounds were the ones that showed the highest aroma intensities and were chosen to be
monitored. In the first group, the compounds hexanal and ethyl butanoate showed good
stability, while E-3-hexen-1-ol was drastically reduced with the thermal treatment. In Group
2, Z-3-hexenal and Z-3-hexen-1-ol also suffered great damages during the heating step.
Compounds 1-octen-3-1 and 3-octanol from Group 3 were totally lost when the food
preservatives were added. By means of Quantitative Descriptive Analysis, it was observed
that the samples from the beginning steps (extraction, finishing and centrifugation) showed
similar sensory profiles, and were characterized by high intensities of acerola aroma, acerola
flavor, green acerola aroma, green acerola flavor, which had been diminishing throughout the
processing. The final steps (thermal treatment and preservatives addition) were the ones
which provoked the greater changes in the acerola juice sensory profile, increasing the
artificial aroma and flavor perception. A positive correlation was determined between E-3-
hexen-1-ol and acerola flavor. The descriptor acerola aroma correlated negatively to 4-
pentenyl-acetate and methyl hexanoate. Compounds ethyl hexanoate and methyl hexanoate
showed positive correlation to artificial aroma and artificial flavor, respectively, while Z-3-
hexenyl acetate was directly proportional to the intensity of both descriptors. The cooked
aroma descriptor was positively correlated to methyl hexanoate and 4-pentenyl acetate and
negatively correlated to 1-octen-3-ol. Compounds ethyl butanoate and 3-octanol showed no
significant correlation to any sensory descriptor.
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1. INTRODUCAO

A velocidade com que vém acontecendo as mudangas nos fatores determinantes da
competicdo mundial t€m exigido que as empresas sejam orientadas para o mercado,
oferecendo produtos de elevada qualidade que atendam aos desejos e necessidades dos
consumidores. Portanto, a introducdo de inovagdes tecnoldgicas na industria de alimentos e
bebidas, especialmente no processamento de sucos de frutas tropicais representa um desafio

permanente, de modo a atender as necessidades e anseios do mercado consumidor que se

mostra cada vez mais exigente.

O Brasil ¢ um dos trés maiores produtores mundiais de frutas, com uma produgdo que
supera os 34 milhdes de toneladas. A base agricola da cadeia produtiva das frutas abrange 2,2
milhdes de hectares, gera 4 milhdes de empregos diretos e um PIB agricola de US$ 11 bilhoes
(IBRAF, 2006). Conseqlientemente, o segmento de fruticola estd entre os principais geradores

de renda, de empregos e de desenvolvimento rural (EMBRAPA, 2006).

O comércio internacional de sucos movimenta mais de um bilhdo de dolares por ano,
no mundo inteiro, tornando a industria de sucos de frutas um dos maiores negocios agricolas
do mundo (QUINTEROS, 1995). O mundo participa expressivamente nesse volume de
vendas com o suco de laranja e de algumas frutas tropicais. E para o mercado interno, o
interesse ocorre devido a variedade e abundancia de frutas tropicais existentes. Segundo a
Nutrinews (2006), pesquisas realizadas pela LatinPanel revelam que o mercado de sucos
prontos para beber se destaca cada vez mais na area de bebidas, registrando um crescimento
de 270% no periodo 1996/2001, estimulado pela concorréncia com empresas estrangeiras que
langaram produtos de boa qualidade no mercado nacional. Com relagdo ao mercado externo,
tem-se observado um particular interesse no segmento de sucos de frutas tropicais exdticas,
despertando as industrias nacionais de sucos para o imenso potencial a ser explorado junto aos

consumidores da Europa, Asia e Estados Unidos.

O sabor de frutas tropicais exoticas tem despertado um crescente interesse para os
consumidores de todo o mundo. Frutas que s3o pouco conhecidas fora dos tropicos,
apresentam frequentemente importancia regional, mas a demanda por sabores novos e
exoticos, tem atraido a atencdo das industrias de aromas e dos quimicos do sabor para a

caracterizagdo dos compostos volateis dessas frutas, dentre elas, a acerola. Por outro lado, o



Brasil, especialmente a regido amazonica e a regido Nordeste, apresenta uma abundancia
natural de frutas com sabores distintos, que necessitam de caracterizagdo dos seus

constituintes volateis (FRANCO, 2003).

A acerola (Malpighia glabra L.) é conhecida pelo seu inegavel potencial como uma
das fontes naturais mais importantes de vitamina C, com teor variando entre 1000 e 4500
mg/100 g de polpa, e sua grande capacidade de aproveitamento industrial, sendo
essencialmente empregada para fortificar suco de frutas ou para produzir produtos
farmacéuticos e nutricionais, portanto dessa forma a aceroleira tem atraido interesse dos
fruticultores e passou a ter importancia econdmica em varias regioes do Brasil (MACIEL et

al, 1999; BOULANGER e CROUZET, 2001; NOGUEIRA et al., 2002).

O Brasil apresenta condi¢des ideais para o cultivo da acerola (Malpighia glabra L.),
sendo um dos maiores produtores mundiais desta fruta, sendo que na regido Nordeste a area
plantada ¢ superior a 2000 hectares. Na quase totalidade dos pomares instalados no Nordeste
do Brasil observa-se uma mescla bastante acentuada de tipos e formas de aceroleiras, sendo
comum encontrar-se, no mesmo pomar, plantas com habitos de crescimento distinto, assim
como frutos de formatos, coloracao e tamanhos diferentes. Entretanto, essa planta ainda ndo
possui variedades definidas, consistindo em um dos principais fatores que, associado ao
plantio de mudas obtidas por via sexuada, levam a grande desuniformidade (quantitativa e
qualitativa) da produgdo brasileira desta fruta (MATSUURA, et al., 2001; GONZAGA
NETO e SOARES, 1994).

Atualmente, pode-se observar que existe uma forte tendéncia ao consumo de sucos in
natura, mas com o aprimoramento das técnicas de pasteurizacdo, o suco pasteurizado passou
a ser valorizado também pelo consumidor. O processamento possibilita uma maior vida ttil
ao suco, porém pode provocar alteragdes no delicado aroma e sabor natural do suco fresco. A
etapa de tratamento térmico foi considerada a operagcdo que causa as maiores alteracdes no
sabor de sucos de frutas, as quais sio intensificadas durante a armazenagem (SANDI et al.,
2003). No entanto as etapas que envolvem a aeragdo do produto podem também causar
modificagdes nos constituintes volateis do suco provocando alteragdes na qualidade sensorial

do produto final.



O sabor, um fator decisivo na escolha e aceitacdo de alimentos e bebidas, ¢ uma
resposta integrada principalmente a sensacdo do gosto e do aroma. A sensagdo do gosto ¢
devida a presenga de compostos ndo volateis, sendo classificada em quatro categorias bésicas:
doce, amargo, salgado e 4cido. Ja o aroma ¢ dado pela presenca de compostos volateis que
impressionam os receptores olfativos, ou seja ¢ uma sensacdo bem mais complexa, pois o

olfato pode discriminar entre milhares de compostos (THOMAZZINI e FRANCO, 2000).

O conhecimento cientifico dos compostos quimicos responsaveis pelo sabor
caracteristico das frutas tropicais e subtropicais justifica-se pela importancia que estes
desempenham na qualidade dos frutos e seus produtos derivados como por exemplo suco

dessas frutas ( NARAIN et al., 2004).

Os compostos volateis do aroma s3o, em sua maioria, substancias termolabeis, sujeitos
a rearranjos, civilizagdes, oxidacdes, quando submetidos a qualquer aumento de temperatura.
Se o estudo dos compostos volateis responsaveis pelo aroma e sabor das frutas tropicais € util
na caracterizagdo e classificacdo da origem das frutas, sua importancia ¢ ainda maior quando
perdas ou modificagdes do aroma ocorrem devido ao processamento industrial, resultando em

produtos que nao mais apresentam o sabor original (THOMAZZINI e FRANCO, 2000).

Diante do exposto, o objetivo deste trabalho ¢ caracterizar o perfil de volateis de
acerola (Malpighia glabra L.), cultivada no Brasil, identificando os compostos mais
importantes para a formacao de seu aroma caracteristico e estudar as transformacdes e perdas

ocorridas nesses volateis durante as etapas de processamento do suco de acerola integral.



2. REVISAO DA LITERATURA
2.1 Acerola

A aceroleira ¢ uma planta originaria das Antilhas e cultivada em escala comercial
em Porto Rico, Havai, Jamaica e Brasil. E uma fruta atrativa pelo seu sabor agradavel e
destaca-se por seu reconhecido valor nutricional, principalmente como fonte de vitamina C,
vitamina A, ferro, calcio e vitaminas do complexo B (Tiamina, Riboflavina ¢ Niacina) Marino
Netto (1986). A acerola (Malpighia glabra ou Malpighia emarginata), segundo o pais de
origem, ¢ conhecida sob varios nomes, dentre eles acerola, cereja indiana, cereja de Barbados.
E uma fruta vermelha muito parecida com a cereja, sua polpa é suculenta ¢ possui um sabor

doce (BOULANGER e CROUZET, 2001).

Segundo Carvalho et al., (2000), a aceroleira planta foi introduzida no Brasil em
1955, no Estado de Pernambuco, pela Universidade Federal Rural de Pernambuco, através da
variedade B-17, procedente de Porto Rico, porém Marino Netto (1986) afirma que em Sao
Paulo, ela ja era conhecida ha mais de cinqlienta anos, sendo encontrada em sitios, fazendas e

chacaras.

A aceroleira ¢ uma planta dicotiledénea, pertencente a4 familia das Malpighiéceas.
O género Malpighia compreende cerca de 30 espécies, todas elas arbustos, pequenas arvores e
trepadeiras sempre verdes. A maioria das espécies ¢ constituida de plantas ornamentais, sendo
poucas as frutiferas. A tUnica que tem grande importincia econOmica € a aceroleira
(COUCEIRO, 1986). Embora a aceroleira tenha conquistado posi¢ao de destaque no cendrio
da fruticultura nacional, as informag¢des ainda sao bastante escassas. Existe caréncia de
variedades comerciais, € a pesquisa de suporte ao melhoramento da aceroleira ¢ incipiente

(LOPES at al., 2000).

A aceroleira ¢ uma planta rastica que se desenvolve e produz satisfatoriamente em
clima tropical e subtropical, sendo resistente inclusive a temperaturas entre 25°C e 27°C como
6tima ao desenvolvimento e produtividade da aceroleira (GONZAGA NETO et al., 1995).
Portanto vem apresentando boa adaptacdo em diversos paises (PAIVA et al., 2001), sendo
cultivada sobretudo no Brasil, Porto Rico, Cuba e Estados Unidos. Ha também registros de

producdo na Venezuela, Colombia, ilhas do Caribe e paises asiaticos (COELHO et al., 2003).



A acerola, fruto da aceroleira, ¢ uma drupa carnosa, variando na forma, tamanho e
peso. Nela, o epicarpo (casca externa) ¢ uma pelicula fina, o0 mesocarpo ou polpa representa
70 a 80% do peso total do fruto e o endocarpo ¢ constituido por trés carogos unidos, com
textura pergaminacea que ddo ao fruto o aspecto trilobado (ALMEIDA et al., 2002). E um
fruto climatérico, com elevado pico de taxa respiratoria, mas com uma baixa taxa no pico de
producao de etileno, o que estd de acordo com sua alta perecibilidade (CARRINGTON e
KING, 2002). Segundo Aratijo (1994) a acerola, apos a colheita, sofre alteragcdes rapidas na

cor, aroma, sabor e textura.

De acordo com Carrington e King (2002) a acerola pode ser relativamente
sensivel ao etileno, devendo-se portanto, manté-la separada de frutas produtoras de etileno.
Assim ela ¢ incompativel com as demais espécies de frutas, pois além do etileno, também ¢
sensivel a outros componentes volateis que possam ser liberados por essas espécies, como ao
alto teor de gas carbonico, que podera causar a fermentacao das acerolas. Logo, ¢ conveniente
que a acerola in natura seja armazenada ou transportada separadamente de outras espécies de

frutas, como também hortaligas (BLEINROTH et al., 1996).

O Brasil ¢ o maior produtor, consumidor e exportador de acerola no mundo
(CARVALHO et al., 2000). Existem plantios comerciais em praticamente todos os estados
brasileiros, e a aceroleira ja foi cultivada desde o norte do Parand, na regido Sul, até o Estado

do Acre, na regido Norte (ALVES, 1996).

Nao ha dados atualizados sobre a area plantada e o volume de produgao de acerola
no Brasil. Dados referentes ao Censo Agropecuario de 1996 indicaram uma produgdo de
32.990 toneladas, provenientes de uma area de 11.050 hectares; sendo a regido nordeste
responsavel por 70% da producdo brasileira, seguido da regido sudeste com 15% dessa
producdo. Esse censo apontou como os principais estados produtores de acerola, Pernambuco
responsavel por 23,11% da producdo nacional, seguido pelos estados do Ceara, com 14,32% e

Sao Paulo, com 11,40% (IBGE, 1996).

Nos anos de 2000 e 2001 foram comercializados na CEASA/CE 560 e 643
toneladas de acerola in natura, respectivamente, das quais mais de 90% foram produzidas no

Cear4 (SIGA, 2006).



2.2 Processamento da acerola

A acerola apresenta elevado potencial para produtos processados (suco integral,
polpa congelada) e industria farmacéutica. Para uso doméstico, ¢ geralmente consumida ao
natural e na forma de sucos, geléias e doces de massa, podendo ser misturada a outros sucos

de frutas como laranja, manga e mamao (RITZINGER e RITZINGER, 2004).

Dentre os diversos produtos que podem ser obtidos das frutas, destacam-se os
sucos, que sao considerados produtos de primeira linha nas induastrias e de larga aceitacao
pelos consumidores em todos os continentes, sendo apreciados nao sé pelo seu aroma e sabor,
mas, também, por serem fontes de minerais e vitaminas, sendo importantes componentes da

dieta humana (MORGANO, 1999).

Em todos os paises, os levantamentos estatisticos revelam niimeros crescentes de
consumo, tanto per capita quanto global (SOARES et al.,, 2001a). De acordo com a
EMBRAPA (2006), a comercializagdo de sucos de frutas tem crescido nos ultimos quinze
anos, sendo o Brasil o maior produtor ¢ exportador dentre os paises em desenvolvimento.
Além das caracteristicas aromaticas, os frutos ou sucos de frutas, representam excelentes

fontes de provitamina A e vitamina C, contribuindo com a saude e bem-estar da populagdo.

Segundo o Instituto Brasileiro de Frutas, o mercado de sucos e néctares tem
crescido a uma média de 14 % ao ano, entre 1994 a 2004, sendo que em 2003 o Brasil
consumiu aproximadamente 2,2 bilhdes de litros de sucos, nas mais diferentes formas.
(AMAYA-FARFAN et al., 2001; EMPRESAS, 2006; PINHEIRO et al., 2006). No Brasil, os
sucos e os néctares ocupam o terceiro lugar no mercado de bebidas, com 11% de participagao

neste segmento (ALIMENTOS PROCESSADOS, 2000).

No entanto, Sandi et al., (2003) relataram que a participacdo do Brasil na
exportagdo de sucos vem sofrendo uma redugdo dada a forte concorréncia com paises como a
Colombia, Peru e Equador, razao pela qual, o investimento em tecnologia sdo justificados,

para melhorar a produtividade, e os sistemas de producdo da fruta.

A preservagdo das caracteristicas originais dos alimentos, pelo maior tempo

possivel, apés a sua transformacao, € um dos grandes objetivos da industria de alimentos.



Assim, as condigdes do ambiente de armazenamento, tais como temperatura, umidade,
luminosidade, bem como o tipo ¢ o material da embalagem utilizados e o processamento, sao
aspectos que devem ser avaliados e controlados, visando & manutengdo da qualidade dos

produtos durante a sua vida de prateleira (DA MATTA, CABRAL e SILVA, 2004).

Para atender a um dos objetivos do processamento, que ¢ o de minimizar ao
maximo as reagdes que concorrem para a diminuicao do valor nutritivo e de outros atributos
de qualidade dos alimentos (SGARBIERI, 1986), varios estudos tém sido direcionados ao
desenvolvimento de novos produtos a partir da acerola (SOARES et al., 2001b), enquanto
outros concentram-se no aperfeicoamento das técnicas atualmente empregadas para a
preservacdo e o processamento dessa fruta. Logo, todos estes estudos sdo imprescindiveis
para a elaboracdo de produtos de acerola com qualidade quimica, nutritiva e sensoriais

preservadas de forma vidvel e economica.

As industrias processadoras de frutas tropicais processam cerca de 34,40 mil
toneladas de acerola por ano, o que equivale a 7,16 % do total de frutas processadas por essas
empresas. As acerolas processadas geram aproximadamente 18 mil toneladas de sucos e
polpas por ano, concentrando-se esta producao nos pdlos de Agu/Mossord no estado do Rio
Grande do Norte e na Regido Metropolitana de Fortaleza, no Estado do Ceard, os quais sdo
responsaveis por cerca de 34,7% e 33,9% dessa produgdo, respectivamente (ASTN e APEX,
2001).

Caracteriza-se como Suco Tropical o produto obtido pela dissolugdo, em agua
potavel, da polpa da fruta polposa de origem tropical, por meio de processo tecnoldgico
adequado, ndo fermentado, de cor, aroma e sabor caracteristico da fruta, submetido a
tratamento que assegure sua conservacdo e apresentacdo até o momento do consumo

(BRASIL, 2003).

De modo geral, sucos de frutas sdo sistemas complexos que consistem de uma
mistura aquosa de varios componentes organicos volateis e instaveis, responsaveis pelo sabor

e aroma do produto, além de acticares, 4cidos, sais minerais, vitaminas e pigmentos (ALVES

e GARCIA, 1993).



O estudo dos compostos volateis responsaveis pelo aroma de frutas ¢ ttil na
caracterizagdo, reconstitui¢dao e formulacao de aromas, assim como na classificacdo da origem
das frutas. A importancia dessa investigacdo ¢ ainda maior quando perdas ou modifica¢cdes do
aroma ocorrem devido ao processamento industrial, resultando em produtos que ndo mais
apresentam o sabor original. Busca-se contornar essas mudangas indesejaveis com uma
reformulacdo do processo, investigando quais sdo as etapas responsaveis pelas perdas dos
compostos volateis importantes as caracteristicas originais do aroma (THOMAZZINI e

FRANCO, 2000).
2.3 Parametros de qualidade em sucos de frutas

Os consumidores de alimentos industrializados t€ém se preocupado cada vez mais
com a qualidade nutricional e sensorial dos mesmos, demandando produtos nutritivos,
saborosos e que nao contenham conservadores quimicos. Os sucos de frutas tropicais atendem
a esses requisitos por serem ricos em vitaminas, sais minerais, acgucares € substancias
antioxidantes, além de proporcionarem sabor e aroma agradaveis. Assim, ¢ necessario que as
técnicas de processamento e conservacao de sucos sejam eficazes em manter nos produtos

processados, as caracteristicas originais das frutas (CIANCI et al., 2005).

Os padroes gerais para sucos de frutas preservados exclusivamente por meios
fisicos sdo estabelecidos pela norma Codex Stan I 164-1989 do Codex alimentarius, que
descreve este produto como: suco ndo fermentado mas fermentavel, polposo, turvo ou claro,
destinado ao consumo direto, obtido por processo mecanico a partir de frutos maduros sadios
ou de sua porcdo carnosa, preservado exclusivamente por meios fisicos. O suco pode ter sido
concentrado e posteriormente reconstituido com agua em quantidade adequada para a

manuten¢do da composi¢ao original e da qualidade do suco (FAO/OMS, 1989).

O processo de extracdo do suco de frutos tropicais apresenta variagdes,
dependendo do tipo de fruta. A fruta normalmente passa por uma despolpadeira onde ¢
cortada, desintegrada e despolpada, através de telas de ago inoxidavel com perfuragdes de

diametro variados, passando em seguida por uma refinadora (“finisher”) (MAIA et al., 1998).

A combinagdo de despolpamento e peneiramento (refinamento) é usada para a

maioria dos frutos tropicais. A etapa da despolpadeira consiste em remover as particulas mais



grosseiras como cascas, sementes € carogos, em seguida o material vai para o refinamento
onde pode ser efetuada como parte da operacao original de extragdo, entretanto o refinamento

¢ considerado uma opera¢ao unitaria, apos a extragdo do suco (MAIA et al., 1998).

A legislacdo brasileira, por meio da Instrugdo Normativa no 12 de 10 de setembro
de 1999, que estabelece os Padroes de Identidade e Qualidade para sucos, define como suco
de acerola uma bebida ndo fermentada, obtida da parte comestivel da acerola (Malpighia
glabra.), através de processo tecnologico adequado (BRASIL, 1999). A mesma portaria ainda
estabelece que o suco de acerola deve apresentar cor variando do amarelado ao vermelho,
aroma proprio, sabor proprio e acido, acidez total titulavel (em acido citrico) de no minimo
0,80g/100g, sdlidos soluveis totais (a 20°C) de no minimo 5°C e aglcares totais naturais da

acerola de no maximo 8,5g/100g.

As diferentes etapas do processamento podem causar mudancas no perfil do
aroma do produto final quando comparado com a fruta fresca. Pérede et al., (1981) estudaram
as modificacdes ocorridas apos cada etapa de processamento do suco de maga, verificando
que a etapa do tratamento térmico foi a que mais afetou a composi¢do, causando perda

qualitativa e quantitativa dos compostos volateis.
2.4 Compostos volateis da acerola

O conhecimento cientifico dos compostos quimicos responsaveis pelo sabor
caracteristico das frutas tropicais e subtropicais justifica-se pela importancia que estes

desempenham na qualidade dos frutos e seus produtos (NARAIN et al., 2004).

O aroma tipico das frutas resulta da combinacdo de dezenas ou centenas de
substancias volateis representantes de diversas classes quimicas, com diferentes propriedades
fisico-quimicas e thresholds ( THOMAZZINI; FRANCO, 2000). A percepg¢do do aroma
depende do impacto individual de cada um desses compostos, mas o aroma real do alimento
consiste do balango global entre eles. Nenhum constituinte individual ¢ totalmente
responsavel pelo aroma caracteristico do produto, mas em alguns alimentos existem um ou
mais componentes que, sozinhos lembram a qualidade caracteristica de seu aroma, e sao
chamados de compostos carater-impacto. Os demais compostos necessarios para se obter o

sabor pleno do alimento sdo chamados de compostos contribuintes (GUTH; GROSCH, 1999).
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O aroma, que responde pela diferenga de sabor entre os alimentos, depende da
pressao de vapor dos compostos e da interagdo entre os compostos volateis e os ndo volateis
presentes nos alimentos. O estudo de aroma ¢ um tema de pesquisa que tem despertado muito
interesse, ja que além de elevar ao conhecimento bdsico, resulta em aplicagdo pratica

(TERANISHI; FLATH, 1986).

O primeiro estudo realizado sobre a composicdo de volateis de acerola foi
realizado por Shippa et al. (1993). Nesse estudo, os compostos volateis de acerola proveniente
do Brasil foram extraidos com diclorometano e identificados como 3-metil-3-en-l-ol,
acompanhado dos seus estéres (acetato, propionato, butirato, senecionato, hexanoato e

octanoato) que, em grande parte, deveriam ser responsaveis pelo aroma da fruta.

Boulanger e Crouzet (2001) estudaram os compostos volateis livres e os
glicosidicamente ligados da acerola do Brasil. A fragao volatil foi extraida por dois métodos,
extragdo e destilagdo simultaneas (SDE) e extracdo em fase sélida (SPE), a fim de fazer
comparagodes entre as técnicas. Os compostos volateis livres, foram separados por duas
colunas de polaridades diferentes (DB5-MS e DBwax). Dentre os 46 compostos identificados
ou tentativamente identificado, 16 foram relatados pela primeira vez na acerola. Nesse estudo
a fracdo volatil foi constituida de 9 alcoois, 21 ésteres, 7 compostos aromaticos, 2 compostos
terpénicos, 2 norisoprenoides, 3 acidos e 2 lactonas. Dentre os compostos volateis livres
identificados na acerola os mais abundantes foram os alcoois alifaticos, dentre eles 3 metil-3-

buten-1-ol, 3-metil-butan-1-ol e 2-metil-butan-1-ol foram os predominantes.

Ja na fragcdo glicosidica, dentre os 42 compostos identificados, 17 foram
detectados também na forma livre. Nesta fracdo foi caracterizada 13 compostos
norisoprendides, 2 compostos aromaticos, 8 dlcoois alifaticos, 4 hidroxi-estéres, 3 compostos
terpénicos, 2 lactonas e 1 d4cido. Como na fracdo volatil livre, os dalcoois eram
quantitativamente 0s compostos mais importantes € o 3-metil-3-buten-1-ol foi o mais
abundante. Segundo Franco (2003) os compostos ligados sdo considerados compostos
potenciais do aroma, pois podem ser libertados durante o pré-tratamento industrial ou

processamento de frutas, gerando modificag¢des ou refor¢ando o aroma.
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Alguns autores, dentre eles Boulanger Crouzet (2001) e Shippa et al. (1993),
afirmaram que os alcoois e os ésteres sdo os principais compostos que contribuem para sabor

e aroma tipico da acerola.

Outro estudo de compostos volateis foi feito por Pino ¢ Marbot (2001), onde os
compostos volateis foram isolados por extracdo simultanea a vapor com solvente e analisado
por CG e CG-MS, usando colunas de diferentes polaridades como DB-1 e ATwax. Dentre os
170 compostos que foram separados, 150 foram identificados. 103 compostos foram relatados
pela primeira vez como compostos volateis da acerola. Nesse estudo as classes quimicas
encontradas no aroma e sabor da acerola foram: ésteres alifaticos (31%), terpendides (24%),
aldeidos e cetonas (15%), alcoois (13%), acidos (6%), compostos amino (1%) e outros (10%).
Os compostos volateis majoritarios encontrados na acerola foram furfural, &cido
hexadecanoico, 3-metil-3-butenol e limoneno. A presen¢a de alguns compostos como o
furfural, 3-hidroxi-2-piranona e alguns furanos pode ser resultante da degradagao do acido

ascorbico. A principal descoberta desse estudo foi a presenca de muitos terpendides.

Vedramini e Trugo (2000), estudaram a composi¢ao quimica e a fracdo volatil da
fruta acerola em 3 estagios de maturagdo. A fracdo volatil foi analisada por CG-MS, sendo
identificados 31 compostos nas frutas maduras (vermelhas) como o acetil-metil carbinol,
acetato de 2-metil- propila, limoneno, octenal, hexanoato de etila, butanoato de isoprenila e
acetofenona. Ja4 nas acerolas em estagios de maturagdo intermedidrio (amarela) foram
identificados 23, como o hexanoato de metila, 3-octenol ¢ butanoato de hexila ¢ nas frutas
verdes foram encontrados 14 compostos como metil-propil-cetona, acetato de hexenila e 1-

octadecanol.

As principais classes de compostos encontradas na fruta madura foram: ésteres
(29%), alcoois (23%) e cetonas (16%). Entre os 4cidos graxos, o hexadecanoico,
octadecandico e o eicosanodico foram encontrados nos trés estdgios de maturagdo, sendo o
primeiro detectado em maiores concentragdes do que os outros. O tetradecanoico foi também
identificado em todos os estagios, apresentando um decréscimo com a maturagdo da fruta, ja o

pentadecandico foi detectado somente no estagio verde da fruta.

Durante o primeiro estagio de matura¢dao, quando o odor verde prevalecia, a

concentragdo de ésteres foi menor. Contudo no decorrer da maturagdo houve um acréscimo
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desses compostos, devido, provavelmente, a reacdes de alcoois e acidos organicos catalisadas

pelo alcool acil transferase, as quais sao altamente ativas durante a maturagdo da fruta.

2.5 Andlise sensorial

A Associacao Brasileira de Normas Técnicas — ABNT define Analise Sensorial
como a disciplina cientifica usada para evocar, medir, analisar e interpretar reagdes das
caracteristicas dos alimentos e materiais como sdo percebidas pelos sentidos da visdo, olfato,

gosto, tato e audi¢ao (ABNT, 1993).

Por ser multidisciplinar, a avaliagdo sensorial envolve também outras disciplinas,
enfatizando a base comportamental da percep¢ao humana, incluindo a fisiologia, a psicologia,
a estatistica na analise dos resultados e o conhecimento da ciéncia e tecnologia dos alimentos

(STONE e SIDEL, 1993).

Os métodos sensoriais podem ser divididos em analiticos (discriminativos e
descritivos) e afetivos. Os métodos analiticos sdo utilizados em avaliagdes em que ¢€
necessaria a selecdo e/ou treinamento da equipe sensorial e em que ¢ exigida uma avaliagdo
objetiva, ou seja, na qual ndo sdo consideradas as preferéncias ou opinides pessoais dos

membros da equipe, como ocorre com os testes afetivos.

Os métodos discriminativos sdo aqueles que estabelecem diferenciagdo qualitativa
e/ou quantitativa entre amostras (ABNT, 1993). Nos testes discriminativos, os julgadores de
uma equipe atuam como instrumentos para detectar pequenas diferencas, podendo ser do tipo
que avalia a diferenca global entre amostras, ou do tipo direcional, onde o julgador indica se
existe diferengca em um determinado atributo (MEILGAARD; CIVILLE e CARR, 1987;
STONE e SIDEL, 1985).

Os métodos descritivos descrevem qualitativa e quantitativamente as amostras e
utilizam escalas de intervalo ou de propor¢ao (ABNT, 1993). Os métodos descritivos

envolvem a deteccdo e descrigdo dos aspectos sensoriais qualitativos e quantitativos de um

produto por painel treinado (MEILGAARD; CIVILLE e CARR, 1987).
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Os métodos afetivos sdo aqueles que acessam diretamente a opinido (preferéncia
e/ou aceitabilidade) do consumidor ja estabelecido ou potencial de um produto, sobre

caracteristicas especificas do produto ou idéias sobre o mesmo e, por isso sdo também

chamados de testes de consumidor (MEILGAARD; CIVILLE e CARR, 1987).

2.5.1 Anélise Sensorial Descritiva

A analise descritiva ¢ uma metodologia sensorial que fornece informagdes
qualitativas e quantitativas de produtos, baseada na percep¢ao de um grupo de individuos
qualificados, considerando-se todas as sensagdes que sdo produzidas: visuais, olfativas,
gustativas, tateis e auditivas (MEILGAARD; CIVILLE e CARR, 1987; STONE e SIDEL,
1993).

Os resultados da andlise descritiva fornecem uma descricdo completa das
similaridades e diferencas das propriedades sensoriais de um conjunto de produtos, bem como
permitem identificar quais sdo os atributos importantes e que dirigem a aceitagao do produto

pelo consumidor, se associados a testes afetivos (MEILGAARD; CIVILLE e CARR, 1987).

Na analise descritiva, além de caracterizar as propriedades sensoriais, o provador
também avalia, através de uma escala, o grau de intensidade com que cada atributo estad
presente no alimento. Para tanto, os provadores devem ser treinados a usarem a escala de
forma consistente com relacdo a equipe sensorial e as amostras durante todo o periodo de

avaliagao.

Entre os métodos descritivos mais conhecidos existem o Perfil de Sabor®,
desenvolvido pela Companhia Arthur D. Little no final da década de 40 (CAIRNCROSS e
SJOSTROM, 1950, CAUL, 1957), o Perfil de Textura® (BRANDT; SKINNER e
COLEMAN, 1963; SZCZESNIAK; BRANDT e¢ FRIEDMAN, 1963), a Analise Descritiva
Quantitativa® (STONE et al.,, 1974) e os mais recentes: o método do Perfil Livre
(WILLIAMS e LANGRON, 1984) e o método Spectrum® (MEILGAARD; CIVILLE; e
CARR, 1987).
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O método do Perfil de Sabor® envolve a analise de caracteristicas de aroma e
sabor percebidas no produto, suas intensidades, ordem de apresentagdo e gosto residual por

um painel de quatro a seis provadores treinados (MEILGAARD; CIVILLE e CARR, 1987).

Em resposta a insatisfagdo da maioria dos analistas sensoriais com a falta de
tratamento estatistico dos dados obtidos com o Perfil de Sabor® ou métodos relacionados, a
Tragon Corporation desenvolveu o método da Analise Descritiva Quantitativa®, que utiliza a
analise estatistica para determinar os termos apropriados, procedimentos e provadores para

analise de um produto especifico (MEILGAARD; CIVILLE e CARR, 1987).

O método Spectrum® desenvolvido por G. V. Civille ¢ pragmatico e requer que
toda a terminologia seja desenvolvida e levantada por uma equipe de provadores que tenha

sido previamente exposta a principios técnicos basicos relativos aos atributos avaliados.

O método do Perfil Livre desenvolvido por Williams e Langron (1984) assume
que os provadores ndo diferem na forma de perceber as caracteristicas sensoriais, mas sim na
forma de descrevé-las. Essa técnica permite diminuir ou até eliminar as sessdes de

treinamento e o provador desenvolve seu proprio vocabulario sobre as percepgdes sensoriais.

A Andlise Descritiva Quantitativa (ADQ®), desenvolvida pelo Stanford Research
Institute (STONE et al., 1974), surgiu como uma evolucao da técnica de Perfil de Sabor, que ¢
considerado um método qualitativo e semi-quantitativo que avalia apenas aroma e sabor € nao

aplica andlise estatistica.

A ADQ possui dois aspectos: o qualitativo (descrigdo das percepcdes associadas
ao produto) e o quantitativo (quantificagdo da intensidade dos atributos sensoriais na ordem

em que sdo percebidos nos produtos).

A ADQ utiliza uma equipe de provadores selecionados e treinados, escala linear
ndo estruturada, avaliacdo das amostras com repetigdes por provador e andlise estatistica dos

dados, conforme as seguintes etapas:
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» Pré-selecdo de provadores baseada na disponibilidade e interesse em participar
do estudo e avaliagdo da capacidade discriminativa através de testes de
diferenca.

» Desenvolvimento da terminologia descritiva onde cada provador avalia as
amostras e descreve as sensagdes sensoriais percebidas em relagdo a aparéncia,
aroma, sabor e textura. Apos o levantamento dos termos, a equipe discute,
define e elabora, em consenso, a lista final dos termos descritivos.

» Treinamento e seleg@o final, onde os provadores sdo treinados para avaliar os
atributos definidos, aprendendo as definigdes e uso das referéncias propostas.
Para selecdo final, os provadores avaliam as amostras com repeti¢des € 0s
dados obtidos sdo estatisticamente avaliados por Andlise de Variancia
(ANOVA) com duas fontes de variagdo: amostra e repeticdo. Os provadores
apresentando boa capacidade discriminatéria (Pamostra< 0,30), boa repetibilidade
(Prepeticio = 0,05) e consenso com o restante da equipe sdo selecionados,
conforme sugerido por Damasio e Costell (1991).

» Avaliacdo das amostras com repetigoes, utilizando a ficha de avaliagdo
descritiva e a lista de termos descritivos consensualmente desenvolvidas.

» Analise estatistica dos resultados por ANOVA, graficos do tipo “aranha” e
técnicas multivariadas como a Andlise de Componente Principal (ACP)

(STONE e SIDEL, 1993).

As vantagens da ADQ sobre outros métodos sdo: a confianca no julgamento de
uma equipe composta por 10 a 12 individuos treinados, ao invés de alguns poucos
especialistas; o desenvolvimento de uma linguagem objetiva, mais proxima a linguagem do
consumidor; a equipe desenvolve em consenso a terminologia, implicando em maior
concordancia nos julgamentos e os produtos sao avaliados codificados e com repeticdes, o

que aumenta a significancia estatistica dos resultados.

2.6 Metodologia de analise de compostos voléateis

O fato dos componentes volateis possuirem variada estrutura quimica, estarem
presentes em quantidades diminutas e serem termoldbeis, torna a pesquisa de sabor muito
complexa. As principais etapas da pesquisa do sabor sdo: isolamento dos compostos volateis,

separacao e identificagdo dos compostos volateis por cromatografia gasosa e espectrometria
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de massa, determinagdo da contribui¢do de cada componente para a formacdo do aroma
caracteristico por técnicas de olfatometria, e correlagdo entre a analise sensorial e a

composi¢ao quimica dos compostos volateis.

2.6.1 Isolamento dos compostos volateis

O método para o isolamento dos volateis deve ser simples, rapido, eficiente e de
baixo custo, compreendendo uma unica etapa que separa os componentes volateis da matriz

do alimento ao mesmo tempo em que concentra-os com a menor manipulagdo possivel.

Existem dois tipos de técnicas para o isolamento de compostos volateis do
alimento, sendo uma chamada de “Analise Total” (de todos os componentes volateis do
alimento), e outra somente dos componentes do vapor em equilibrio sobre o produto dentro de
um sistema fechado, como ¢é percebido pelo olfato, chamada de “Analise do Headspace” , a
qual pode ser realizada qualitativa, quantitativa e sensorialmente (THOMAZINI e FRANCO,
2000).

Os métodos mais comum de analise total baseiam-se no sistema de destilagao-
extragdo simultanea (SDE) desenvolvido por Nickerson e Likens (1966). Esse processo pode
ser realizado a pressdo atmosférica ou reduzida e, apds a destilacao, os volateis da solucao
aquosa devem ser concentrados. O procedimento mais empregado tem sido a extragdo com
solvente organico, embora algumas outras técnicas tenham sido estudadas, tais como crio-

concentragdo e absor¢cao em carvao ativo.

Teranishi et al. (1971) afirmaram que cada amostra deve ser avaliada quanto ao
melhor procedimento de destilagdo, e que precaugdes de bom senso deveriam ser observadas
para evitar a modificacdo dos compostos de interesse pelo calor ou ainda pela introdugdo de
artefatos provenientes do solvente ou vidraria. Deve-se observar, apds cada etapa do

isolamento, se o0 aroma original manteve-se inalterado.

A analise do headspace pode ser de dois tipos: headspace estatico e headspace
dindmico. No primeiro, a amostra ¢ mantida em um recipiente fechado até que se atinja um
equilibrio termodinamico dos compostos volateis entre a fase liquida e a fase gasosa, a uma
determinada temperatura, geralmente a ambiente. Uma aliquota da fase gasosa ¢ recolhida e

injetada no cromatdgrafo gasoso. Devido as pressdes parciais significativamente menores do
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que a pressao parcial do vapor de agua, os analitos de interesse estdo em concentragdes
geralmente baixas, obtendo-se cromatogramas pobres, limitados a uns poucos compostos
volateis. Como a injecdo de um volume maior ¢ um procedimento contrario a pratica

cromatografica, os compostos volateis do headspace devem ser concentrados (KOLB, 1999).

No headspace dindmico ha uma coleta continua dos compostos volateis, realizada
pela passagem de um gas inerte ou por um sistema a vacuo. Uma armadilha, recheada com
materiais adsorventes, coleta e concentra os compostos volateis. Nesses sistemas, as
condi¢des 6timas de coleta dos compostos volateis sdo dependentes do tempo de captura e da
dimensao da armadilha. Além disso, o fluxo do gas inerte ou a pressao reduzida do sistema
devem ser cuidadosamente estabelecidos, para ndo ocorrer “breakthrough”, ou seja, a
passagem dos compostos volateis pelo polimero. Posteriormente, os compostos volateis sdo
eluidos da armadilha por um solvente organico adequado, ou entdo sdo dessorvidos
termicamente diretamente no injetor do cromatografo (FRANCO e RODRIGUEZ — AMAYA,
1983).

A técnica de microextracdo em fase solida (SPME) também pode ser aplicada para
a analise do headspace, usando fibras de silica fundida quimicamente modificadas e
dessorcdo térmica. Essa técnica elimina os problemas associados com a SPE, conservando
suas vantagens. Como os solventes sdo completamente eliminados, interferentes sao
altamente reduzidos, e o tempo de extragdo pode ser reduzido a poucos minutos. Nessa
técnica (SPME), uma fibra de didmetro muito pequeno, como uma agulha de uma seringa, ¢
recoberta com uma fase estaciondria e colocada diretamente na amostra liquida (ARTHUR e
PAWLISZYN, 1990). Segundo esses autores, a utilizagdo de SPME no headspace tem
mostrado adsor¢ao seletiva dos compostos, ou seja, adsorve apenas algumas classes de
compostos, gerando cromatogramas mais pobres que aqueles obtidos com a técnica de

headspace dinamico.

O headspace dinamico tém sido largamente empregado na investiga¢do de aromas
em alimentos e bebidas. A fase de vapor imediatamente acima do alimento aproxima-se
significativamente do aroma percebido pelo olfato humano, desde que as condi¢des de
adsor¢do/dessorcdo sejam cuidadosamente padronizadas, além disso, os compostos volateis
sdo submetidos simultaneamente ao isolamento e enriquecimento em uma Unica operagao

(FRANCO e JANZANTTI, 2003).
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Nos ultimos anos, essa técnica analitica apresentou um grande avango atraindo a
atencdo dos pesquisadores, uma vez que possibilita a minima manipulacio da amostra,
envolve o isolamento e o enriquecimento de volateis realizado a temperatura ambiente,
otimiza das condi¢des de andlise com baixo custo ¢ manipulacdo simples. Essa técnica
permite ainda estudar os compostos volateis produzidos nos diferentes estagios de maturagao
de frutas e vegetais, assim como monitorar as etapas do processamento em que ocorrem
perdas de compostos importantes para o aroma natural do alimento (FRANCO e

JANZANTTI, 2003).

Juntamente com o emprego de técnicas como cromatografia gasosa e
espectrometria de massa, ndo se pode esquecer que a andlise instrumental deve estar
combinada ou correlacionada com avaliacdes sensoriais do alimento, a fim de produzir
resultados com aplica¢des praticas. Deve-se verificar e certificar, por técnicas de analise
sensorial, a semelhanga entre o aroma do alimento e o aroma presente no isolado, garantindo

sempre a manutengdo da composi¢ao do aroma tipico (BASTOS et al., 1998).

2.6.2 Separacdo dos compostos volateis

A mistura complexa de compostos volateis, obtidas através da etapa de
isolamento, requer para a sua separacdo a aplicagdo de metodologias ou técnicas bastante

seletivas, sensiveis e eficientes (THOMAZINI e FRANCO, 2000).

O primeiro grande auxilio na pesquisa de aromas veio com a introducdo da
cromatografia gasosa em 1952, por James e Martin. Apoiada nesta tecnologia, centenas de
trabalhos foram publicados at¢ meados de 1960, varios deles empenhados na analise de

aromas (BRAITHWAITE e SMITH, 1985).

A cromatografia gasosa ¢ um método fisico que separa uma mistura volatil através
de uma fase gasosa mével sobre um solvente estacionario. Essa técnica pode ser classificada
de acordo com a fase estacionaria. Se a fase estacionaria € solida, recebe o nome de
Cromatografia Gas-Solido. Se a fase estacionaria € liquida, recebe o nome de Cromatografia
Gas-liquido. Neste caso, a fase estacionaria liquida corresponde a uma pequena pelicula sobre
um solido inerte, cuja particdo da amostra ocorre entre a fase gasosa e a estaciondria liquida

(CIENTUEGOS e VAITSMAN, 2000; AQUINO NETO e NUNES, 2003).
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A separacao dos componentes da amostra ¢ efetuada na coluna cromatografica,
que funciona como o coragdo do sistema. Para escolha correta de uma coluna, deve-se
considerar a finalidade, a dimensao, o suporte solido e a fase estacionaria, pois com a sele¢ao
inadequada dessas condi¢des sera impossivel obter resultados satisfatorios mesmo com
equipamentos modernos e sofisticados (CIENTUEGOS e VAITSMAN, 2000). Colunas
eficientes sdo aquelas que possuem um grande numero de pratos tedricos por metro. As
colunas capilares de silica fundida sdo um bom exemplo, uma vez que oferecem cerca de

250000 pratos tedricos, sendo praticamente inerte e altamente flexiveis.

O excelente desempenho das colunas capilares pode ser prejudicado pela
introducdo inadequada da amostra no processo cromatografico, a qual deve ser realizada
rapidamente, sem provocar perdas ou decomposi¢do dos analitos (POLL e FLINK, 1974). A
quantidade de amostra introduzida nas colunas capilares é determinada pela quantidade de
fase estaciondria, ou mais precisamente, pelo volume efetivo de um prato tedrico e ndo deve
ser ultrapassada. Ao mesmo tempo, deve-se garantir que os compostos sejam detectados

preferencialmente na faixa linear de resposta do detector (BERTSCH et al., 1981).

Os injetores para cromatografia gasosa evoluiram e sdo responsaveis pela
introducdo de uma banda estreita na coluna. Os mais usados atualmente para andlises tragcos
sdo os tipos split/splitless (no modo splitless), on column e programmed temperature
vaporizer (PTV), envolvendo o efeito de focalizagdo da amostra na entrada da coluna capilar
(GROB, 1994). A melhor op¢ao para analise de compostos volateis termolabeis € o injetor
chamado “cool on column”, pois evita a decomposi¢do térmica ou a discriminagdo de
compostos com pontos de ebuli¢do elevados, pois permite a introducdo direta da amostra na

coluna cromatografica sem vaporizagao prévia (THOMAZINI e FRANCO, 2000).

O desenvolvimento da cromatografia gasosa de alta resolugdo permitiu que os
compostos volateis de misturas complexas pudessem ser separados rapidamente. Essa técnica
pode aliar o emprego de coluna capilar de silica fundida, possuindo milhares de pratos
tedricos e altissima eficiéncia com injetores de geometria especifica para inje¢do tipo
“splitless” de Grob, propria para a analise de tragos. Com esse tipo de inje¢do, a totalidade da
amostra injetada ¢ introduzida na coluna, e s6 entdo o injetor € limpo por um fluxo de gas

puro. A alta flexibilidade desse tipo de coluna permite que ela seja inserida diretamente no
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detector do cromatografo, evitando o emprego de conexdes que poderiam introduzir artefatos

ou diminuir a resolu¢do da separagao cromatografica (BASTOS, 1996).

Os detectores estao situados na saida da coluna de separacdo, sua fun¢do ¢ medir a
quantidade dos componentes individuais separados, presentes na corrente do gas de arraste,
que elui da coluna cromatografica. O sinal de saida do detector ¢ enviado a um registrador ou
sistema de dados tais como integrador ou computador que finalmente traca um grafico
denominado cromatograma. O tipo de detector utilizado em uma anélise depende de fatores
tais como a natureza dos componentes separados e o nivel da concentragdo a ser medido

(AQUINO NETO e NUNES, 2003).
2.6.3 ldentificacdo dos compostos volateis

Um grande avan¢o na identificagdo de compostos volateis foi iniciado com a
associacdo de cromatografos gasosos a espectrometros de massa (CG-EM). A unido dessas
duas poderosas técnicas de analise quimica introduziu uma ferramenta eficaz na separacao e
na identificagdo de compostos provenientes de misturas complexas. O seu emprego foi tao
conveniente e util em andlise de aromas que a lista de compostos volateis identificados
cresceu acentuadamente, a partir da década de 1970. Dessa forma, mais de 6600 compostos
volateis ja estdo identificados em alimentos e bebidas, agrupados em hidrocarbonetos,

compostos oxigenados, nitrogenados e sulfurados (BOELENS, 1995).

Os espectrometros de massas fornecem boa estabilidade e sensibilidade para
analises de compostos volateis segundo Thomazini, Franco (2000). Sdo aparelhos modernos e
sofisticados que permitem obter a varredura dos compostos volateis. As moléculas no estado
gasoso sdo ionizadas em regides de alto vacuo (10™ atm) produzindo fons e fragmentos de
ions que sdo encaminhados para um analisador de massa/carga e finalmente coletados pelo
detector. A representacdo dos resultados constitui o espectro de massas, o qual mostra a
distribuicdo das espécies i0Onicas e suas abundancias relativas. Cada composto, dependendo de
sua estrutura quimica, sofre fragmentagdes particulares, gerando um espectro de massas
caracteristico, que pode ser utilizado como uma “impressdo digital” daquele composto. As
caracteristicas dos espectros de massa sao usadas na identificacdo de uma grande variedade de
compostos organicos. Esses sistemas (CG-EM) possuem um banco de dados, armazenado na

memoria do computador que auxiliam na identificacao do composto desconhecido através da
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comparacdo do mesmo com espectros obtidos de padrdes puros (substidncias puras)

(MCLAFFERTY e TURECEK, 1993).

Mesmo assim, € necessario o conhecimento das caracteristicas de retengao,
quando compostos diferentes apresentam espectros de massas semelhantes. A propria
International Office of the Flavor Industry (IOFI) reconhece que apenas os dados de
cromatografia gasosa — espectrometria de massas sdo insatisfatorios para uma identifica¢ao
positiva do composto. Embora permita uma identificacdo tentativa, em alguns casos,
informagdes adicionais obtidas por espectroscopia no infravermelho, ressonancia magnética

nuclear e de padrdes puros ainda sao necessarias ( JOULAIN, 1994).

Os indices de retencdo cromatograficos, comparando a ordem de elui¢do
experimental com a ordem de eluicdo indicada na literatura auxiliam e eliminam
possibilidades, aumentando a confiabilidade da identificagdo. Na pratica, os tempos de
reten¢do auxiliam na identificagdo, mas ndo sdo fatores conclusivos, devido a dependéncia
direta das condi¢des operacionais, dificultando a reproducdo do valor. Outros compostos

podem ainda possuir igual comportamento cromatografico (ETTRE, 1964).

Entre os indices de retencdo, o mais empregado ¢ o indice de Kovats, que
descreve o comportamento de retengdo de um composto comparativamente ao de uma mistura
de alcanos saturados de uma série homologa (diferentes nimeros de atomos de carbono). O
indice de Kovats ¢ definido como cem vezes um nimero hipotético, que ¢ igual ao numero de
atomos de carbono de um alcano saturado de cadeia normal, que tem o mesmo tempo de

reten¢do ajustado que o composto em estudo.

As vezes, mesmo apos a obtencdo do espectro de massas e do indice de Kovats do
composto de interesse, ndo se consegue fazer uma identificacdo segura. Nesse caso, deve-se
lancar mao de padrdes e/ou fazer a interpretagdo do espectro de massas, onde as relagdes
massa/carga obtidas podem ser transformadas em informagao estrutural a partir de estudos

sobre os mecanismos de fragmentagio dos compostos (MCLAFFERTY e TURECEK, 1993).
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2.6.4 Técnicas olfatométricas

O aroma tipico das frutas tropicais resulta da combinacdo de dezenas de
substancias volateis representantes de diversas classes quimicas, com diferentes propriedades
fisico-quimicas e thresholds. A percep¢dao do aroma depende do impacto individual de cada
um desses compostos, mas ¢ o resultado do balanco global entre eles. Nenhum constituinte
individual ¢ totalmente responsavel pelo aroma caracteristico de um alimento, mas em alguns
produtos existem um ou mais componentes que, sozinhos, lembram a qualidade caracteristica
de seu aroma, e sao chamados de compostos de carater-impacto. Os demais compostos
necessarios para se obter o sabor pleno do alimento sdo chamados de compostos contribuintes

(THOMAZINI e FRANCO, 2000).

Na pesquisa do sabor, o grande desafio tem sido identificar, entre todos os
compostos volateis, aqueles que sdo responsaveis por propriedades especificas do produto,
pois muitas vezes o sabor caracteristico ndo ¢ dado por compostos majoritdrios e sim por
aqueles que estdo presentes em concentragdes minimas (até ppb) mas que possuem alto poder

odorifero.

Um conjunto de técnicas que podem ser utilizadas para determinar a importincia
individual de cada odor num sistema aromatico, que combina andlise sensorial com
cromatografia gasosa, ¢ chamado de gas chromatography — olfactometry (GCO) ou,
traduzindo, cromatografia gasosa — olfatometria (CG-O). Nesse tipo de analise o nariz
humano ¢ usado como um detector, uma vez que os individuos cheiram os efluentes
cromatograficos que emergem da coluna, e registram a impressdo sensorial que tiveram de

cada composto eluido (VAN RUTH e O’CONNOR, 2001).

A cromatografia gasosa - olfatometria (CG-O) ¢ uma técnica analitica, que associa
o poder de resolucdo do CG-capilar com a seletividade e sensibilidade do nariz humano. Esse
ultimo, geralmente, detecta odores que ocorrem em quantidades extremamente baixas, muito

abaixo do limite de detec¢ao de qualquer sistema fisico (POLLIEN et al., (1999).

A técnica de CG-sniffing foi a primeira técnica de GCO a ser descrita (FULLER et
al. 1964, GUADAGNI et al., 1964) ¢ tem sido utilizada até hoje. A configuragdo do

equipamento envolve um divisor de fluxo posicionado na saida da coluna cromatografica que
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promove a distribuicdo simultanea do eluente para o detector e para um tubo de silica
desativada, o qual permite a comunicacdo com o ambiente externo, € consequentemente,a
olfagdo dos compostos eluidos. Ao mesmo tempo em que um individuo cheira o gas contendo
os volateis separados pela coluna e utiliza suas proprias palavras para descrever a qualidade
do aroma percebido, os compostos eluidos sdo detectados e registrados. A desvantagem do
“sniffing” ¢ que os julgadores limitam-se a descrever o aroma percebido, ndo sendo possivel

quantificar a intensidade de cada sensagao.

Diferentes técnicas t€m sido desenvolvidas para avaliar o potencial aromatico de
cada composto detectado por inalacdo. Atualmente sdo considerados trés diferentes critérios
em CG-O: diluicao ao threshold, freqiiéncia de deteccdo do odor e avaliacdo da intensidade

percebida (PETERSEN et al., 2003)

o Meétodos de diluicéo

Exemplos de métodos de dilui¢ao sio CHARM (“Combined Hedonic Response
Measurement”) e AEDA (“Aroma extract dilution Analysis”). Na técnica CHARM, avalia a
importincia de cada composto do aroma, pela medida do tempo em que sera percebido no
efluente cromatografico pelo individuo, apoés varias diluicdes da amostra. Os dados sdo
registrados em um grafico (aromagrama) obtido pela soma dos picos produzidos em um

determinado tempo de retengdo para todas as diluigdes do extrato (ACREE et al., 1984).

Em AEDA, utiliza o mesmo procedimento da CHARM, vdrias corridas
cromatograficas sdo realizadas, envolvendo sucessivas diluigdes das amostras, para a
determinagdo do fator de dilui¢do do aroma, que corresponde a mais alta diluicao na qual o
aroma ainda ¢€ percebido pelo julgador. Os resultados em AEDA sdo expressos em valores FD
(“Flavor Dilution™) e plotados contra os indices de retencdo Kovats para a obtengdo do

aromagrama (ULRICH e GROSCH, 1987).

o Métodos de frequiéncia de detec¢do
O método SNIF (Surface of Nasal Impact Frequency) fornece a medida da
intensidade baseada no niimero de julgadores que detectam um mesmo odor simultaneamente

(POLLIEN et al., 1999).
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. Métodos de intensidade

Podem ser subdivididos em M¢étodos de Intensidade a Posteriori e Métodos de
tempo-intensidade. Os método de intensidade a posteriori sdo aqueles em que o julgador sente
0 composto passar e depois associa sua percep¢ao a uma escala numérica de intensidade. Um
exemplo desse método ¢ o “Flavor Impact Value” (CASIMIR e WHITFIELD, 1978), o qual
produz medidas de intensidade por uma estimativa da magnitude do composto eluido. A
grande dificuldade associada com esses métodos ¢, principalmente no que se refere ao
treinamento extensivo dos julgadores e utilizacdo de padrdes externos durante a andlise, o que

tem limitado bastante a sua utilizacao.

O primeiro método que utiliza escala tempo-intensidade foi desenvolvido por
McDaniel et al., (1990) e chamado OSME (Oregon State Method). A olfatometria, baseada
nos estudos de tempo-intensidade, mede como a intensidade percebida de um estimulo
sensorial varia com o tempo. A percep¢do do gosto e do aroma em alimentos, por exemplo, ¢
um fendomeno dinamico, sujeito a mudangas perceptiveis na intensidade e na duragdo com o
tempo de contato das substancias quimicas com a cavidade buconasal (CLIFF; HEYMANN,

1993).

Na técnica de OSME, o extrato original ¢ injetado em um unico nivel de diluigdo e
os julgadores treinados inalam os efluentes cromatograficos misturados com ar umidificado e
registram, em um software para analise de tempo-intensidade, a intensidade e a durag¢do do
aroma percebido, enquanto descrevem oralmente a qualidade desse odor. O software integra
os dados e gera um aromagrama, ou seja, uma representacdo grafica da importancia de cada

composto para a formagao do aroma.

ETIEVANT et al., (1999), desenvolveram o método finger span cross-modalidade
matching (FSCM), baseado no mesmo principio, onde o julgador indica a intensidade

percebida de um dispositivo que regula a abertura entre os dedos indicador e polegar.
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3. MATERIAL E METODOS

Neste estudo foram determinados o perfil sensorial e o perfil de compostos
volateis nas etapas do processamento do suco de acerola (Malpighia glabra L.) integral,

conservado com aditivos e armazenado em tambores para exportagao.

Inicialmente foi determinada a contribuicdo de cada composto volatil para a
formagao do aroma caracteristico da fruta para acompanhamento das modificagdes ocorridas

durante o processamento no perfil de compostos volateis.

3.1 Material

Foram coletadas, em uma indGstria de sucos tropicais da regido Nordeste,
amostras do suco de acerola integral em diversas etapas do processamento (despolpadeira,
refinamento, centrifugagdo, tratamento térmico, produto final com adi¢do de conservante). A
industria ndo disponibilizou informacdes de quais conservantes foram utilizados no produto
final. O fluxograma simplificado do processo pode ser visualizado na Figura 1. As demais
etapas do processo seguiam-se em sistema fechado, portanto ndo havia possibilidade de

coleta.
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| Fruta in natura |
v

| Recepcio |
v

| Lavagem |
v

| Selecao |
v

| Desintegragao |
v

| Despolpadeira * |
v

| Refinamento * |

.

| Centrifugagdo * |

|

| Homogeneizagao |

'

| Tratamento Térmico * |

Produto Final*
adicdo de conservantes

.

Entamboramento

Armazenamento

Figura 1 - Fluxograma geral de elaboragdo do suco de acerola integral entamborado com
conservante.
* Etapas do processamento onde foram coletadas amostras para o experimento.

3.2 Meétodos
3.2.1 Isolamento dos compostos volateis

O isolamento dos compostos volateis foi realizado pelo método de enriquecimento
dos vapores do headspace em polimero poroso por succdo (FRANCO; RODRIGUES-
AMAYA, 1983), sob vacuo de aproximadamente 600 + 10mmHg, conforme ilustrado na
Figura 2. O polimero usado nas armadilhas foi o Porapak Q, 80-100 mesh (Waters —
Associates), cujo condicionamento foi feito a 180°C por no minimo de 24h, sob o fluxo de
nitrogénio ultra puro de 30mL/min. Apds cada andlise, a limpeza do polimero foi realizada

com solvente e recondicionada nas mesmas condic¢des, por aproximadamente 8 horas.
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Para o isolamento dos volateis do suco de acerola integral, a amostra foi colocada
no baldo do sistema de coleta de volateis e adicionado NaCl p.a. 30% p/p, para promover a
inibi¢do enzimdtica e aumentar a pressdo de vapor facilitando a remoc¢do dos compostos
(FRANCO, 1983). Posteriormente os compostos capturados na armadilha contendo polimero

porapak Q foram eluidos com 300 pL de solvente, dando origem a um isolado.

medidor de vacuo armadilha //

—

L

o — T
para a homba
de vicuo

Figura 2- Sistema de captura de volateis por suc¢@o, montado no CNPAT.

3.2.2 Padronizacao das condicdes de isolamento dos volateis de suco de acerola
3.2.2.1 Tempo de captura e massa da amostra

Foi realizado um experimento com delineamento composto central, baseado na
Metodologia de Superficie de Resposta, com duas variaveis independentes, tempo de captura
e massa de amostra. O experimento constituiu-se de 11 tratamentos, variando-se a massa de
suco de acerola de 79 a 250g e o tempo de captura de 30 a 180 minutos, cujas condig¢des estdo
apresentadas na Tabela 1. A escolha das faixas experimentais utilizadas baseou-se em

resultados obtidos a partir de ensaios preliminares.

Procedeu-se ao isolamento dos volateis conforme descrito no item 3.2.1. Os

isolados obtidos pela eluicdo dos compostos adsorvidos ao polimero com um solvente
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adequado foram analisados por cromatografia gasosa de alta resolugdo e por analise sensorial,
utilizando provadores selecionados. As melhores condi¢des de isolamento dos volateis foram
aquelas que produziram um isolado com maior intensidade de aroma caracteristico de acerola,

maior nimero de picos cromatograficos e maior area total dos picos.

Todos os dados coletados referentes aos 11 tratamentos foram utilizados para
obtengdo de superficies de resposta utilizando o programa Statistica, versdo 6.0. Foram
construidos trés graficos de contorno referentes a area total, nimero de picos e intensidade de
aroma, respectivamente. Para cada grafico foi determinada a condigdo 6tima de tempo e

massa, baseado na regido do grafico de resposta maxima.

Tabela 1- Niveis das variaveis em cada tratamento.

Tratamento X1 X2 Massa (g9) T(iﬂ'n?rﬁ))o
1 -1 -1 79,1 51,8
2 -1 1 79,1 158,2
3 1 -1 220,9 51,8
4 1 1 220,9 158,2
5 -1,41 0 50 105
6 1,41 0 250 105
7 0 -1,41 150 30
8 0 1,41 150 180
9 0 0 150 105
10 0 0 150 105
11 0 0 150 105

3.2.2.2 Escolha do solvente de eluicdo dos volateis

Foram obtidos isolados a partir da elui¢do das armadilhas com solventes de
diferentes polaridades. Foram utilizados os solventes hexano, diclorometano e acetona.
Os volateis do suco integral de acerola foram capturados conforme descrito no item
3.2.1, sendo posteriormente eluidos com 300 uL de solvente. Em seguida 1 pL desse
isolado foi injetado no cromatografo. Os dados obtidos para area total do cromatograma,
numero de picos e intensidade de aroma foram submetidos a andlise de variancia

(ANOVA) e teste de Tukey para comparagdo das médias. O solvente ideal foi aquele
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que produziu o isolado com maior intensidade de aroma caracteristico de acerola, maior

numero de picos e maior area total do cromatograma.
3.2.2.3 Escolha da coluna cromatogréfica

Foram testadas duas colunas capilares de fase ligada com diferentes

polaridades:

. Coluna CP-Sil 8 CB (DB-5), com 30m de comprimento, 0,25mm de didmetro interno
e espessura do filme da fase ligada 0,25 pm.
o Coluna ZB- WAX (CARBOWAX), com 60m de comprimento, 0,25 mm de didmetro

interno e espessura do filme da fase ligada 0,25 um.
3.2.3 Andlise Cromatografica

Os isolados foram analisados por cromatografia gasosa de alta resolucdo em
cromatografo gasoso VARIAN, modelo CP- 3380, acoplado a um microcomputador equipado
com o programa STAR WORKSTATION, utilizando um padrao interno (E-3 hexenoato de

etila a 0,01%) para comparar as areas dos compostos presentes nas amostras.

Foram injetados 1 pL da cada isolado, e as condi¢des cromatograficas foram:
coluna DB-5 de silica fundida com 30m de comprimento, 0,25mm de didmetro interno e
espessura do filme da fase ligada 0,25 pum; hidrogénio como gés de arraste, velocidade linear
de 1,5 mL/mim, injetor tipo splitless a 220°C, detector de ioniza¢do de chama (FID) a 250°C.
A programagdo da temperatura da coluna teve inicio a 30°C mantida por 10min, sendo
elevada até 90°C a 5°C /min atingindo temperatura final de 200°C a 20°C /min, a qual foi

mantida por 10 min.

Para realizar analise comparativa entre as amostras, os resultados foram expressos
na forma de area padronizada, dividindo-se a area de cada pico pela area do pico do padrao

interno, adicionado no baldo do sistema de captura.
3.2.4 Identificacdo dos compostos volateis

Os isolados dos volateis do suco de acerola foram analisados em um

cromatografo gasoso acoplado a um espectrometro de massas SHIMADZU modelo QP2010,
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nas mesmas condi¢des cromatograficas utilizadas no CG- FID, para obten¢ao dos espectros de
massa. Foi utilizado hélio como gas de arraste a 1mL/mim, temperatura do detector 250°C,

voltagem de ionizagdo 70eV e velocidade de “scan” 666 uma/s.

A identificagdo dos compostos foi baseada na forma de fragmentagdo através da
comparacao do espectro de massas do composto desconhecido com os espectros de massas da
biblioteca NIST (1998). Para auxiliar na identificacdo do composto, foi injetada uma mistura
de n-alcanos (C8 a C21) conjuntamente com a amostra analisada e, posteriormente,
calculados os indices de retengdo usando a equagdo de Kovats (1958) e comparados aos
Indices de Kovats descritos na literatura (JENNINGS e SHIBAMOTO, 1980) ou obtidos via
“internet” (ACREE e HEINRICH, 2006), para confirma¢ao do composto. Compostos para os
quais ndo foi possivel encontrar o Indice de Kovats tedrico foram considerados

“tentativamente identificados”.
3.2.5 Cromatografia gasosa- Olfatometria

Para determinagdo da importancia odorifera de cada composto volatil, os efluentes
cromatograficos foram submetidos a andlise sensorial através da técnica de Osme

(McDANIEL et al. 1990) de CG- Olfatometria (Figura 3).

Para realizar a olfatometria utilizou-se o suco de acerola integral da etapa
despolpadeira por ser considerado a etapa mais proxima da fruta in natura,pois a mesma passa
apenas pelo processo de desintegracdo tornando a amostra mais representativa do que se

utilizassemos a propria fruta.

Inicialmente foi realizado o isolamento dos compostos volateis do headspace do
suco de acerola (etapa da despolpadeira) em quadruplicata. Os quatro isolados da amostra
foram misturados em um mesmo frasco e concentrados por evaporagdo do solvente com gas
nitrogénio, até a proporcao de 1/3 do volume inicial, tendo-se o cuidado de verificar se as
proporcdes entre os picos da amostra eram mantidas apds a concentragao. A separacao
cromatografica foi realizada nas mesmas condigdes de analise descritas no item 3.2.3,

utilizando hidrogénio como gas de arraste.
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Em seguida, foi realizada a andlise sensorial olfatométrica com o isolado
concentrado. O sistema de cromatografia gasosa-olfatometria utilizado esta esquematizado na
Figura 3. Para avaliagcdo sensorial dos efluentes, a coluna foi transferida do FID para uma
outra base de detector (somente a base sem o detector) mantida 8 mesma temperatura utilizada
no FID (Figura 4). Um tubo de vidro foi instalado no topo dessa base (Figura 5) e revestido
externamente com uma manta de fibra de vidro e papel aluminio para manter o aquecimento e
evitar a condensagdo dos volateis no tubo (Figura 6). Os efluentes cromatograficos foram
misturados ao ar previamente umidificado e purificado com carvao ativado (Figura 7). A
razdo do fluxo do ar foi padronizada em 5 mL/min, sendo monitorada por um rotdmetro

instalado apds a saida do filtro de carvao ativo.

Quatro julgadores previamente treinados avaliaram o efluente do CG em trés
repeti¢des, em dias diferentes. A andlise olfatométrica teve duragdo de 37,50 min para cada
julgador, o qual respondia ao estimulo utilizando uma escala tempo-intensidade, ao mesmo
tempo em que descrevia a qualidade dos odores percebidos e o pesquisador anotava a

descri¢ao do odor percebido e o tempo inicial no qual o aroma era percebido (Figura 8).

O tempo de duragdo e a intensidade de cada odor foram registrados diretamente
no computador pelo “Sistema de Coleta de Dados Tempo-Intensidade (SCDTI)”,
desenvolvido pela UNICAMP.

Foram fornecidos pelo programa SCDTI.

» pico do odor de cada percepcao odorifera
tempo de durag@o do odor percebido
intensidade maxima desse odor

tempo correspondente a intensidade maxima

YV V VYV V

area sob o pico
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filtro rolecular

carWio ativo

tubio de widro =iliconizado

saida da coluna

Agua aquecida

Figura 4 - Vista superior da torre do FID (A), saida da coluna (B) utilizada na analise

olfatométrica.

32



Figura 6 - Revestimento externo de fibra de vidro e papel aluminio para manter o
aquecimento e evitar a condensagao dos volateis no tubo de vidro.
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Figura 7 - Sistema de umidificagdo, aquecimento e filtragem do ar que vem do cilindro para
arrastar os compostos volateis até as narinas do julgador

Figura 8 - Analise olfatométrica através da técnica de Osme. (A) Detalhes do julgador
utilizando o mouse do computador para registrar a intensidade do aroma percebido e (B)
detalhe do pesquisador anotando a descri¢dao da qualidade do aroma.
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3.2.6 Monitoramento dos compostos volateis importantes para o aroma da acerola

Os compostos foram classificados em grupos de acordo com a sua descrigcdo e
foram escolhidos os compostos para fazer o monitoramento de acordo com sua contribui¢ao
ao aroma da acerola. Os critérios levados em consideracao foram aqueles que apresentaram
maior importancia odorifera levando em considera¢do a intensidade méaxima maior que 1 e a
area sob o pico no aromagrama consensual maior que 3, e aqueles compostos descritos como

acerola, e que puderam ser quantificados no FID.

Para efeito de comparagdo foram feitos histogramas das porcentagens de areas
padronizadas dos compostos com aroma caracteristico de acerola, qualidade odorifera
agradavel e desagradavel dos compostos que foram escolhidos para o monitoramento durante

as etapas do processamento do suco de acerola integral.

Em seguida, para melhor visualizar a contribuicdo dos compostos identificados e
escolhidos para o monitoramento durante as cinco etapas do processamento foi realizada a

Analise de Componentes Principais (ACP).
3.2.7 Analise Sensorial

Foi realizada uma analise sensorial baseada no método de Anéalise Descritiva
Quantitativa (ADQ) (STONE et al., 1974) para avaliagdo de aroma e sabor dos sucos de

acerola integral nas diversas etapas do processamento.

a) Recrutamento da Equipe Sensorial
Inicialmente foram recrutadas 16 pessoas que ja haviam participado de testes
descritivos de sucos de frutas. Os provadores foram selecionados levando-se em consideragao

a afinidade face ao produto, disponibilidade de tempo e interesse em participar dos testes.

b) Levantamento dos termos descritivos

O levantamento dos termos descritivos das amostras foi realizado a partir de uma
lista prévia (Figura 9) de termos de sucos de frutas, utilizando-se amostras de sucos de acerola
preparados a partir da polpa congelada (A), suco industrializado (B) ¢ fruta in natura (C) nas
diluigdes 1:2, 1:3 e 1:1, respectivamente, até atingir °Brix 2,0, pois esse valor de Brix foi

considerado através de ensaios preliminares o mais adequado pois deu as amostras um sabor
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mais agradavel para as sessdes de discussao dos termos descritivos, amostras referéncias e
defini¢des de cada termo. Essas amostras de suco de acerola foram escolhidas para
representar o universo de variacdo entre as amostras a serem analisadas e por apresentarem

diferencas marcantes quanto as caracteristicas sensoriais.

As amostras foram apresentadas de forma monédica (uma a uma) aos provadores,
sendo solicitado que avaliassem as caracteristicas encontradas nas amostras com relacdo a
sabor e aroma, utilizando uma ficha com uma lista prévia de descritores de sucos de frutas

apresentada na Figura 9.

Ap6s cada julgador ter gerado seus proprios termos, foi realizada uma discussao
em grupo, sob a supervisao de um moderador, com o objetivo de avaliar os termos levantados,
agrupar os semelhantes, selecionar o termo representante de cada grupo e decidir pela
eliminacdo daqueles que nao foram percebidos pela maioria dos provadores. Apds as

discussdes em grupo, chegou-se a uma lista contendo 16 termos descritivos.

LEVANTAMENTO DE DESCRITORES DE SUCO DE ACEROLA
NOME: DATA: AMOSTRA

Vocé esta recebendo uma amostra de suco de acerola. Marque com um (x) as caracteristicas encontradas na
amostra. Por favor, avalie e descreva detalhadamente suas caracteristicas quanto ao seu AROMA e SABOR.

Aroma: Sabor:

() acerola madura () maduro () acerola madura () maduro

() adocicado () fruta cozida () doce () fruta cozida
() sulfuroso () artificial () sulfuroso ( Hartificial

() fermentado () pungente () fermentado ( Hfloral

() acido () floral () acido

() verde () verde

Outros: Outros:

Figura 9 - Ficha com lista prévia para levantamento de descritores de suco de acerola

c) Definicdes e referéncias

Em cada reunido com a equipe foram discutidos os termos para os atributos de
sabor e aroma. Os materiais de referéncia foram indicados aos provadores e estes orientados a
analisa-los e anotar suas impressdes sobre cada um, indicando se poderiam ou ndo ser
utilizados como referéncias dos termos e das intensidades dos extremos da escala ( fraco,forte

e nenhum)
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As opinides de cada provador foram registradas, analisadas e nas reunides
seguintes discutidas até o grupo definir quais materiais deveriam ser utilizados como
referéncia e descartar os demais materiais. Nesta etapa, a equipe utilizou os materiais

indicados e também outros materiais que foram propostos.

d) Elaboracao da terminologia descritiva e ficha de avaliagéo

Apos conceituar todos os termos, a equipe indicou os termos das intensidades que
iriam ancorar as extremidades de cada escala e os materiais de referéncias. Quando o termo
descritivo tinha a possibilidade de ndo estar presente em alguma das amostras, no extremo

inferior da escala foi utilizada a palavra “nenhum”.

Todos os termos descritivos com suas respectivas defini¢cdes e referéncias foram
organizados numa Tabela, que foi entregue a cada provador para ser usada nas etapas

seguintes.

A ficha de avaliac¢do descritiva contendo todos os termos descritivos foi elaborada
em consenso, utilizando uma escala linear ndo estruturada de 9 cm, ancorada nas suas

extremidades com termos que expressam intensidade tais como fraco, forte ou nenhum.

e) Selecéo final da equipe de julgadores

A selecdo final foi realizada com apenas 9 provadores dos 16 pré-selecionados.
Foram avaliadas trés amostras: polpa, suco industrializado e fruta in natura, selecionadas por
apresentarem variagdo moderada entre os atributos sensoriais. Os julgadores utilizaram a ficha
de avaliacdo e a tabela com a terminologia descritiva, defini¢des e referéncias desenvolvidas
na etapa anterior. Critérios como bom poder discriminativo, boa reprodutibilidade nos
julgamentos e consenso com os demais membros da equipe, também foram avaliados segundo

metodologia proposta por Damasio e Costell (1991).

Todas as referéncias foram dispostas em bancada, separadas por atributo, e
ficaram sempre disponiveis para avaliagdo pelos provadores. Os provadores eram
incentivados a experimentar as referéncias sempre antes de iniciar as avaliagdes e todas as

vezes que tivessem duvida.
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Os testes foram realizados em cabines individuais utilizando iluminag¢ao interna na
cor vermelha, em condigdes controladas de ruidos e temperatura. As amostras foram servidas
de forma mondadica, a temperatura ambiente em por¢des de aproximadamente 30mL, sendo
apresentadas em tagas formato tulipa com tampas, e codificados com niimeros aleatorios de

trés digitos.

Cada amostra foi servida com trés repeti¢des para cada provador. A ordem de
apresentacdo das amostras foi balanceada seguindo um delineamento de blocos completos
balanceados (MACFIE et al., 1989). Foram realizadas trés sessoes, cada uma com trés
amostras, sendo servida agua mineral e biscoito tipo agua e sal entre as amostras para eliminar

o sabor residual entre as mesmas.

Uma analise de variancia foi aplicada aos resultados de cada julgador, para cada
descritor avaliado, tendo como fontes de variagao: amostras e repeticdo. Para compor a equipe
descritiva final foram selecionados aqueles julgadores que apresentarem bom poder
descriminativo (Pamostra < 0,40); boa reprodutibilidade nos julgamentos  (Prepeticio > 0,05), €
consenso com os demais membros do grupo, segundo a metodologia proposta por DAMASIO

e COSTELL (1991).

e) Avaliacdo das amostras

Para o desenvolvimento do perfil sensorial das amostras de suco de acerola
provenientes das etapas de processamento, os 9 julgadores selecionados avaliaram cada uma
das cinco amostras, (despolpadeira, refinamento, centrifugagdo, tratamento térmico e produto
final com adicdo de conservantes), em trés repeticdes, sendo trés amostras por sessdo,
seguindo um delinecamento de blocos balanceados (MACFIE et al., 1989). A analise das
amostras foi realizada através da ficha de avaliacdo desenvolvida anteriormente, por meio de
uma escala linear ndo estruturada de 9 cm para cada descritor.

As amostras foram servidas a temperatura ambiente em porg¢des de
aproximadamente 30mL, sendo apresentadas em tacas, codificadas com numeros aleatorios de
trés digitos. As andlises foram realizadas em cabines individuais utilizando iluminac¢ao interna
na cor vermelha para evitar uma possivel influéncia da aparéncia das amostras nos
julgamentos. Para eliminar o sabor residual entre uma amostra e outra foram servidos biscoito

de 4gua e sal e agua mineral. Foram seguidos os mesmos critérios € mantidas as mesmas
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condi¢gdes empregadas durante o preparo e a apresentagao das amostras usados na etapa de

sele¢do de provadores, descrita anteriormente.

3.2.8 Andlise Estatistica

Todos os dados obtidos foram submetidos a analise de variancia univariada
(ANOVA), tendo como fontes de variagdo: amostra, provador e a interacdo entre elas
(amostra x provador), e teste de Tukey para comparagdo das médias. Foi aplicada também a
Andlise de Componentes Principais (ACP), usando o programa “Statistical Analytical

Systems” (SAS, 1999).

Foram ainda realizadas testes de correlagdo linear entre os dados sensoriais e

instrumentais (areas padronizadas dos compostos volateis).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Padronizacao das condicdes de isolamento dos compostos volateis do suco de acerola

Os resultados do experimento com delineamento composto central para
otimizagdo das condi¢des de isolamento & vacuo em Porapak Q dos voléteis do suco de
acerola, pela técnica de headspace dinamico, estdo apresentados na Tabela 2, com as
respostas para nimero de picos e area total dos cromatogramas, e intensidade de aroma dos

isolados de cada tratamento.

As condig¢des 6timas de isolamento foram aquelas que produziram o isolado com
maior nimero de picos, maior area total dos picos na andlise cromatografica e maior

intensidade do aroma caracteristico de acerola na analise sensorial.

A partir das respostas (Tabela 2), foram construidas as Superficies de Resposta
(Figuras 10, 11 e 12), que constituiram o ponto de partida para o estabelecimento dos critérios
utilizados para a otimizag¢ao. Foram obtidos modelos significativos (p<0,05), com coeficientes
de determinagdo superiores a 85% para as respostas avaliadas, conforme pode ser observado
nas Tabelas 3, 4, 5. Ambos os pardmetros cromatograficos, nimero de picos e area total do
cromatograma, apresentaram comportamento quadratico em funcdo do tempo de captura e
massa do suco de acerola (Figuras 10 e 11), com maximizagdo das respostas em torno do

ponto central (tratamentos 9, 10 e 11).

Para o parametro intensidade de aroma de acerola ndo houve relagdo significativa
das respostas com o tempo de captura ou a massa do suco (Figura 12). Entretanto, observou-
se que o tratamento 8 apresentou maior intensidade de aroma em relacdo aos demais. Apesar
disso, as condi¢des do ponto central (tratamento 9) foram consideradas como 6timas para a
captura dos volateis do headspace da acerola, ja que um acréscimo de 75 minutos no tempo
de captura (tratamento 8) ndo apresentou um aumento importante na intensidade de aroma

(Tabela 2).

Desta forma, as condi¢des de captura dos volateis do suco de acerola integral pela

metodologia de headspace dindmico foram 150g de amostra por um tempo de 105 minutos.



41

Area Total

B 1,5e+007
B 1e+007

1 [ 5e+006
o

B -5¢+006
-1e+007
220,9 250 1 se+007

(uw) odwa |

Massa (g)

Figura 10 - Superficie de contorno da area total do cromatograma em fungio da massa do
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Figura 11 - Superficie de contorno do niimero de picos detectados no cromatograma em
fun¢do da massa do suco e do tempo de captura
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Figura 12 - Superficie de contorno da intensidade de aroma dos isolados em fung¢ao da massa

de suco e do tempo de captura



Tabela 2 - Respostas do experimento quanto ao nimero de picos, area total dos

cromatogramas e intensidade de aroma dos isolados de cada tratamento.
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Variaveis Respostas
Tratamento Massa Tempo L ) Intensidade de
. N” picos  Area Total aroma de
@) (min) acerola

1 79,1 51,8 40 4690832 3,3

2 79,1 158,2 34 10627936 4,2

3 220,9 51,8 26 1165212 3,0

4 220,9 158,2 29 4217116 4.9

5 50 105 27 3647902 3,2

6 250 105 25 1996432 3,7

7 150 30 25 2781771 2,6

8 150 180 33 5777918 5,4

9 150 105 46 16543152 4,0

10 150 105 48 18494254 3,4

11 150 105 50 20445356 2,8
Tabela 3- Analise de variancia referente a area total do cromatograma.
Fonte de variacdo SQ GL MQ F F(5%0)
Regressio 6,06 x 10" 5 121x10™ 25,87 5,05
Residuo 2,34x 10" 5 4,69x10'
Falta de ajuste 1,58x 10" 3 5,27x10" 1,39 19,16
Erro puro 7,61x10" 2 3,81x10"
Total 6,30x10" 10

Tabela 4 - Analise de variancia referente a numero de picos no cromatograma

Fonte de variagao SQ GL MQ F F(5%)
Regressao 1017,84 5 203,57 8,97 5,05
Residuo 113,42 5 22,68
Falta de ajuste 105,42 3 35,14 8,78 19,16
Erro puro 8,00 2 4,00
Total 1131,25 10
Tabela 5 - Anélise de variancia referente a intensidade de aroma do isolado
Fonte de variacio SQ GL MQ F F(5%0)
Regressao 6,34 5 1,27 6,16 5,05
Residuo 1,03 5 0,21
Falta de ajuste 0,25 3 0,08 0,21 19,16
Erro puro 0,78 2 0,39
Total 7,37 10




43

4.2 Escolha do solvente de elui¢do dos volateis

Os resultados da andlise cromatografica e analise sensorial dos isolados obtidos
pela eluicdo com hexano, acetona e diclorometano estdo resumidos na Tabela 6 e os

respectivos cromatogramas estao apresentados na Figura 13.

Tabela 6 - Valores médios do nimero de picos, area total dos cromatogramas e intensidade
de aroma caracteristico de suco de acerola nos isolados em diferentes solventes.

CONTAGEM DE  INTENSIDADE DE

SOLVENTE N° PICOS * i
AREA TOTAL* AROMA*
HEXANO 35a 24208366 a 3340
DICLOROMETANO 18b 1662439 b 329b
ACETONA 29 ab 2265634 b 4.97 a

*Teste de Tukey a o= 0,05

O isolado de hexano apresentou um maior nimero de picos € maior contagem de
area total, porém a diferenca quanto ao nimero de picos em relagdo ao isolado de acetona nao
foi estatiscamente significativa. Por outro lado, segundo os dados da equipe sensorial, os
isolados de hexano e diclorometano apresentaram baixa intensidade de aroma caracteristico
de acerola, ndo diferindo significativamente entre si. Entretanto, o isolado de acetona
apresentou maior intensidade de aroma diferindo significativamente dos outros dois solventes

utilizados, ao nivel de significancia de 0,05.

Assim, pode-se afirmar que o hexano apresentou uma maior capacidade de eluig@o
de compostos volateis, mas ndo necessariamente 0s compostos que contribuem para a
qualidade do aroma da acerola. Além disso, pode-se observar no cromatograma do isolado de
hexano, que muitos compostos sairam junto com o solvente, dificultando sua separagdo e

identificacao.

Desta forma, o solvente escolhido para elui¢ao dos compostos volateis de acerola
foi a acetona, por apresentar uma capacidade de eluir uma quantidade satisfatoria de
compostos volateis importantes ao aroma de acerola, obtendo isolados que mantinham boa

parte do aroma original da amostra.
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Figura 13 - Cromatogramas dos isolados do suco de acerola em coluna CP-Sil 8CB obtidos
com diferentes solventes, (A) acetona, (B) diclorometano e (C) hexano.
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4.3 Escolha da coluna cromatografica

A Figura 14 mostra o resultado da separagdo dos volateis do isolado do suco de
acerola em duas diferentes colunas, CP-Sil 8CB (apolar, equivalente a DB-5) e ZBWAX
(média polaridade), respectivamente. As duas colunas apresentaram uma resolucao
satisfatoria, mas a coluna CP-Sil 8CB promoveu uma melhor separagdo entre os picos,
enquanto a ZBWAX necessitaria de um ajuste na programacdo de temperatura e isso
acarretaria um prolongamento da corrida cromatografica e conseqiientemente uma analise
cromatografica-olfatométrica muito longa, o que provocaria um desconforto para o julgador.

Portanto a coluna escolhida para a andlise cromatografica dos compostos volateis da acerola

foi a CP-Sil 8CB.

mivors |7

(A)

200 —|

z00 |

100 —

., LAJMLLMWL_.J_,\»‘_._# L. ,
>

ho bs

200 _|

o (B)

200 —

160 _|

100 —{

MJM

g

|l

k ho he ko ks ko ks

Figura 14 - Cromatogramas do isolado de volateis do suco de acerola utilizando a coluna
CP-Sil 8CB (A) e a coluna ZBWAX (B).
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4.4 ldentificagdo dos compostos volateis do suco de acerola

O uso da cromatografia gasosa de alta resolugdo, associada a espectrometria de
massas (CG-EM) permitiu a detecgdo de 86 compostos nos isolados do suco de acerola
integral, com a identificacdo de 55 compostos € 6 compostos tentativamente identificados e
32 compostos ndo identificados (Tabela 7). Compostos para os quais ndo foi possivel obter o
valor do indice de retencdo teodrico e que foram identificados somente por CG-EM, foram
considerados “tentativamente identificados”. Na Figura 15 ¢ mostrado um cromatograma
representativo do suco de acerola integral com os picos numerados e identificados de acordo

com a Tabela 7.

Foram detectados 22 ésteres, caracterizando-se como a principal classe de
compostos volateis identificados na acerola, seguidos de 17 alcoois, 4 cetonas, 6 aldeidos e 4
hidrocarbonetos, 1 terpeno, 1 acido carboxilico e 31 compostos ndo identificado. Uma grande
parte desses compostos ndo foi detectada nas amostras submetidas a espectrometria de
massas, ou por estar presente em pequenas quantidades, ficando seu espectro misturado com o
espectro da linha de base ou do pico vizinho. Esses resultados estdo de acordo com o trabalho
de Shippa et al., (1993), os quais encontraram ésteres ¢ os alcoois, como os mais abundantes

na fruta acerola.

Os compostos majoritarios encontrados nesse estudo foram 1-hexanol (29,24%),
3-metil-3-buten-1-o0l (13,51%), E- 3-hexen-1-ol (5,9%), acetato de 4-pentenila (6,07%),
butanoato de etila (7,61%), Z-3-hexen-1-ol (3,85%), hexanoato de etila (2,30%), 3-metil-1-
butanol (1,98%), 3-pentanona (1,91%) e hexanal (1,24%).

BOULANGER e CROUZET (2001) utilizaram dois métodos para fazer a
extracao da fracao volatil, extragdo e destilacao simultanea (SDE) e extragao em fase solida,
identificando os compostos livres e ligados. Dentre os compostos volateis livres identificados
na acerola, os mais abundantes foram os 3-metil-3-buten-1-ol € o 3-metil-1-butanol, sendo o

primeiro o mais abundante também na fracao glicosidica.

PINO E MARBOT (2001) utilizando a técnica de extracdo simultdnea a vapor

com solvente, encontraram como composto mais abundante o 3-metil-3-butenl-ol (0,72 ppm),
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mas também foram encontrados em menores concentragdes o butanoato de etila (0,02 ppm) e

o hexanoato de etila (0,23 ppm).

Por sua vez, Vendramini e Trugo (2000), estudando a fragao volatil da acerola em
trés estagios de maturagdo, também encontraram 3-metil-3-buten-1-ol e hexanoato de etila. O
primeiro foi encontrado como majoritario nos estagios intermedidrio e maduro, enquanto que

o hexanoato de etila foi encontrado em quantidades pequenas apenas na fruta madura.

32
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Figura 15 - Cromatograma tipico dos volateis do suco de acerola integral



Tabela 7 - Compostos volateis dos isolados do suco de acerola integral.
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PICO IR1 IR2 COMPOSTO % de area relativa
1 <800 - NI 0,44
2 <800 - NI 0,06
3 <800 673 1-penten-3-ol 0,62
4 <800 NI nd
5 <800 686 3-pentanona 1,26
6 <800 695 2,4 dimetilfurano nd
7 <800 - NI nd
8 <800 - NI 0,19
9 <800 - NI 0,05
10 <800 705 butanoato de metila 0,19
11 <800 719 3-metil-3-buten-1-ol 15,23
12 <800 739 3-metil-1-butanol 2,10
13 <800 747 2-metil-1-butanol 0,47
14 <800 - NI nd
15 <800 - NI 0,77
16 <800 762 tolueno nd
17 <800 766 1-pentanol 0,77
18 <800 767 Z-2-penten-1-ol 0,39
19 <800 800 Z-3-hexenal 0,19

20 804 800 hexanal 1,17
21 811 - NI nd
22 813 804 butanoato de etila 5,86
23 828 822 2,4-dimetilheptano 0,05
24 837 828 2,6 dimetilheptano nd
25 841 845 1,1,3-trimetil-ciclohexano nd
26 856 869 4-hidroxi-4-metil-2-pentanona 1,24
27 865 825 2-butenoato de etila 0,13
28 866 840 E-3-hexen-1-ol 6,72
29 870 857 Z-3-hexen-1-ol 4,33
30 874 - NI nd
31 879 854 E-2-hexen-1-ol 0,90
32 883 872 1-hexanol 32,74
33 890 - 3-metil acetato de 1-butanol*® 0,04
34 891 890 Acetato de 4-pentenila 5,97
35 901 889 2-heptanona nd
36 904 898 pentanoato de etila nd
37 929 902 3-metil acetato de 2-butenol 0,03
38 931 906 hexanoato de metila 0,39
39 961 951 Z-2-heptenal 0,05
40 968 969 1-heptanol 0,04
41 983 - propionato de 4-pentenila* 0,03
42 986 - NI nd
43 986 968 1-octen-3-ol 0,56
44 986 980 6-metil-5-hepten-2-ona nd
45 989 989 Acido hexandico 0,08
46 999 986 3-octanol 0,19
47 1000 - NI 0,08
48 1001 983 hexanoato de etila 2,59

Continua....
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49
50
PI
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93

1008
1008
1016
1019
1020
1035
1050
1057
1066
1076
1081
1099
1100
1126
1130
1133
1088
1138
1159
1187
1192
1196
1225
1261
1321
1342
1360
1368
1383
1383
1522
1523
1567
1600
1761
1784
1800
1875
1921
1978
2003
2026
2071
2123
2134
>2200

Acetato de Z-3-hexenila
E-3- hexenoato de etila
Z-3- hexenoato de etila
acetato de hexila
hexanol de 2-etil
NI
E-2- hexenoato de etila
2-furoato de etila
butanoato de 3-metilbutila
butanoato de 4-pentenila
1-octanol
heptanoato de etila
linalool
3,5,5 — trimetil-2- ciclohexen-1-ona
nonanal
3-metil-3-butenil-3-metil-3-butenoato*
NI
NI
benzoato de etila
butanoato de Z-3-hexenila
butanoato de hexila
octanoato de etila
decanal
hexanoato de 4-pentenila™®
NI
NI
2-undecenal
3-ciclohexene-1-propanal*
2-metil- 2-etil-3-hidroxihexil propanoato
hexanoato de hexila
NI
NI
NI
NI
NI
NI
NI
NI
NI
NI
NI
NI
NI
hexadecanoato de metila*
NI
NI

0,10
0,03
12,27
0,06

nd
0,03
0,10

nd
0,57

nd
nd
nd
nd
nd

0,05
nd
nd

0,73

0,20

0,10

0,13
nd
nd
nd
nd
nd

0,04
nd
nd
nd
nd

nd
0,27
nd
nd
nd

nd
nd
nd
nd

IR1: Indice de Retengdo calculado com condigdes cromatograficas utilizadas neste trabalho
IR2: Indice de Retengdo encontrado na base de dados NIST (2007) ¢ na literatura especializada

NI: composto nao identificado
*Composto tentativamente identificado
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4.5 Qualidade do aroma dos compostos volateis por CG-Olfatometria

Para o estudo do perfil odorifero do suco de acerola integral foi necessario
determinar os compostos volateis responsaveis pela qualidade do aroma dessa fruta, ¢ para
esse proposito utilizou-se a andlise olfatométrica, através da técnica Osme. Na tabela 8 estdao
relacionados todos os compostos volateis detectados no isolado concentrado de compostos
volateis do suco de acerola integral (etapa despolpadeira), bem como todos os compostos
odoriferos detectados pela técnica Osme de olfatometria. Essa tabela apresenta indices de
Retengdao obtidos na andlise cromatografica e na analise olfatométrica, identificacdo dos
compostos, a descri¢do do aroma, a intensidade em que o aroma foi percebido e a area sob o

pico do aromagrama consensual.

Para auxiliar a visualizagdo dos compostos volateis importantes para o aroma do
suco de acerola, ¢ apresentado, na Figura 16, o aromagrama consensual comparado ao
cromatograma do isolado. A numeracdo dos picos do cromatograma e do aromagrama ¢ a
mesma, facilitando a comparacdo entre os picos. O aromagrama revelou uma grande

concentra¢do de compostos odoriferos ao longo do cromatograma.

A andlise olfatométrica permitiu a percepcdo de 23 compostos odoriferos que
foram detectados pela equipe sensorial, cuja presenga ndo foi detectada no cromatograma do
isolado concentrado do suco de acerola integral, portanto nem foram detectados pelo FID.

(picos identificados por letras minasculas no aromagrama).

Os compostos de elevada intensidade odorifera no aromagrama foram o 2,4
dimetilfurano (pico 6), Z-3-hexenal (pico 19) , hexanal (pico 20), 2,4-dimetilheptano (pico
23), E-3-hexen-1-ol (pico 28), Z-3-hexen-1-ol (pico 29) , acetato de 4-pentenila (pico 34), 2-
heptanona (pico 35), hexanoato de metila (pico 38), 1-octen-3-ol (pico 43), 6-metil-5-hepten-
2-ona (pico 44), 3-octanol (pico 46), hexanoato de etila (pico 48), acetato de Z-3-hexenila
(pico 49), butanoato de 3-metilbutila (pico 56), benzoato de etila (pico 66), butanoato de 3-
hexenila (pico 67), hexanoato de hexila (pico 77), além de compostos ndo identificados,

como os picos 14, e, h,i,j,1, em.

Os compostos tidos como majoritarios do cromatograma foram os 3-pentanona

(pico 5), 3-metil-3-buten-1-ol (pico 11), 3-metil-1-butanol (pico 12), butanoato de etila (pico
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22),4-metil-4-hidroxi-1-pentanona (pico 26), E-3-hexen-1-ol (pico 28), Z-3-hexen-1-ol (pico
29), 1-hexanol (pico 32), acetato de 4-pentenila (pico 34), hexanoato de etila (pico 48) e pico
79 (NI). Entretanto, observando a Figura 16, observou-se que apenas quatro destes picos sdo

de expressiva intensidade odorifera: picos 28, 29, 34 ¢ 48.

Por outro lado, a analise olfatométrica evidenciou que a importancia odorifera de
uma substancia volatil ndo estd necessariamente relacionada com a concentracdo do composto
na amostra, pois compostos presentes no cromatograma em baixa percentagem relativa ou até
mesmo em quantidade tragos, como os picos C, 6, 19, e, 22, 31, g, 34, |, 38, 43, 44, 46, 49, |,
m, 66, 67, 77, demonstraram elevada intensidade de aroma e expressiva importancia

odorifera, indicando possuirem um baixo threshold.

Pela analise olfatométrica foi possivel perceber a existéncia de uma diversidade de
descritores para um unico pico existente no cromatograma, uma vez que, no uso da
olfatometria, os julgadores descrevem a qualidade do odor percebido oralmente. Em virtude
de descricdes agradaveis e desagradaveis citadas pelos julgadores para um mesmo pico, pode-
se suspeitar da existéncia de compostos co-eluentes mas que estdo em concentragdes muito
baixas (ndo detectado pelo DIC); uma outra possibilidade estd na dificuldade de percepgao e
descricao da qualidade odorifera entre os julgadores. De acordo com a Tabela 8, o pico 29,
cuja descrigdo ¢ mato, frutal, fruta fermentada, cha de erva doce; o pico 34 descrito como
esmalte, N.I, doce, citrico; pico 35 como pamonha, canjica, fruta cozida, cheiro ruim, o pico
m ¢ descrito como cheiro ruim, complexo B, mato, folha; o pico 46 ¢ denominado por N.I,
fermentado, fruta madura, suave; o pico 67 identificado como butanoato de 3-hexenila
apresentou na sua descri¢do de aroma percepgdes boas e ruins, descrito como N.I, cheiro bom,
floral, sulfurado, fermentado, frutal, pode ser resultado de uma mistura de dois compostos,
onde um deles ¢ o butanoato de 3-hexenila e o outro pode ser um composto sulfurado, o qual

ndo foi possivel identificar.
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Tabela 8 - Compostos detectados pelo DIC e pela técnica Osme, com indices de Retengdo (IR), identificagdo, descricdo do aroma,

intensidade do aroma e 4rea sob o pico no aromagrama.

OLFATOMETRIA
PICO (IR1) (IR2) COMPOSTO DESCRITOR INTENS AREA
Solv. <800 <800 Acetona acetona 0,258 0,587
a - <800 nd frutal 0,147 0,148
b <800 <800 nd desagradavel 0,401 0,520
1 <800 <800 NI flor 0,200 1,213
2 <800 <800 NI flor 0,057 0,158
c <800 <800 nd doce, caramelo 1,006 3,016
3 <800 <800 1-penten-3-ol Papel 0,162 0,482
d <800 <800 nd plastico queimado, fumaca 0,481 4,029
5 <800 <800 3-pentanona Solvente 0,381 0,660
6 - <800 2,4-dimetilfurano plastico queimado, fumaca, metalico 2,792 9,567
10 <800 <800 butanoato de metila Folha 0,104 0,178
11 <800 - 3-metil-3-buten-1-ol Papel 0,114 0,187
12 <800 - 3-metil-butanol aroma nao percebido - -
13 <800 2-metil-butanol aroma ndo percebido - -
14 <800 <800 NI frutal, acerola(fraco), 0,944 6,061
15 <800 <800 NI Flor 0,187 0,292
16 <800 <800 tolueno fruta azeda, azedo, frutal 0,566 3,934
17 <800 <800 pentanol Frutal 0,308 0,551
18 <800 Z-2-penten-1-ol aroma nao percebido - -
19 <800 <800 Z-3-hexenal doce, cha doce 1,393 4,497
20 804 807 hexanal folha, mato, fruta verde, acerola 5,442 21,639
22 807 812 Butanoato de etila acerola, doce, folha, frutal 0,437 0,903
e - 815 nd doce, floral, coco, frutal maduro, acerola,folna 4,694 20,142
f - 821 nd doce, flor 0,564 3,653
23 828 827 2,4-dimetil-heptano raiz, flor, jasmim, N.I 1,011 2,923
24 837 2,6-dimetil heptano aroma nao percebido - -

Continua
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25

26

27
28

29
31

32
33
34
34
35
36

37
38
39
40
41
43
44
45
46
48
49
50

841

856

865
868

871
881

885
890
892
892
901
904

929
931
961
968
983
984
988
989
997
1000
1008

846

864

867
871

874

881
885
887
889
894
897
901

913
934
967
984
986
992
1001
1004

1,1,3-trimetil ciclohexano

nd
4-hidroxi- 4-metil- 2-
pentanona
2-butenoato de etila

E-3- Hexen-1-ol
nd

Z-3-hexen-1-ol

E -2-hexen-1-ol
nd

1-hexanol
1-butanol-3-metil-acetato
acetato de 4-pentenila
acetato de 4-pentenila
2-heptanona
pentanoato de etila
nd
2-butenol-3-metil acetato
hexanoato de metila
Z-2- heptenal
1-heptanol
propionato de 4-pentenila
1-octen-3-ol
6-metil-5-hepten-2-ona
acido hexanodico
3-octanol
hexanoato de etila
acetato de Z-3-hexenila
3-hexenoato de etila

aroma nao percebido

frutal, erva, cravo, cha
aroma nao percebido

N.I

doce, frutal, acerola
xixi, desagradavel, azeite, 6leos
mato,frutal, fruta fermentada, cha de erva
doce
doce, mato
cheiro ruim, roupa suada, vomito, azedo
menta, frutal, meio floral
remédio
esmalte, doce, citrico
N.I, forte
pamonha, canjica, fruta cozida, cheiro ruim
aroma nao percebido
cheiro ruim, complexo B, mato, folha
aroma nao percebido
perfume, esséncia, N.I, frutal
aroma nao percebido
Doce, cha
aroma nao percebido
inseto, cola epoxi, cheiro ruim, remédio
equip. elétrico queimado, fumaga, metalico
aroma nao percebido
fermentado, fruta madura, suave
frutal, agradavel, frutal maduro, carambola
N.I, azeite, 6leo
aroma ndo percebido

0,896

0,355
1,440
1,632

1,704

0,357
1,922
0,264
0,208
2,220
2,093
1,506

1,482
1,218
0,333

2,791
4,805

1,423
3,023
2,559

6,299

0,756
3,981
12,142

6,045

2,132
6,433
0,526
0,208
8,247
7,450
6,429

4,515
4,189
1,062

7,655
38,548

4,273
9,006
11,666

Continua.....



PI
51
52

53
54
55

56

57
58

59
62

63
66
67

68
69
70
71
74
77
78
79

1014
1017
1020

1035
1050
1057

1064

1076
1085

1113
1129

1136

1208
1213
1225
1263
1380
1394
1490
1520

1015

1020
1039

1066

1080
1089

1100

1107
1130

1159
1177

1181

1223
1263
1380
1405
1502
1532
1585
1663

P.I.(E-3-hexenoato de etila)
acetato de hexila
2-etil -1-hexanol

N.I
E-2-hexenoato de etila
2- furoato de etila

butanoato de 3-metilbutila

butanoato de 4-pentenila
I-octanol

nd

heptanoato de etila
nonanal
3-metil 3-butenil 3-metil 3-
butenoato
benzoato de etila

butanoato de 3-hexenila

nd

butanoato de hexila
octanoato de etila
decanal
hexanoato de 4-pentenila

NI

hexanoato de hexila
NI
NI
nd
nd

poeira, mato
aroma nao percebido
borracha, cheiro ruim

ché de erva doce
aroma nao percebido
aroma nao percebido

acerola

cha mate, folha, mato
remédio, queimado, N.I, desagradavel

pimenta de cheiro, fedido

cheiro suave, bom
terra

aroma nao percebido

fruta verde, folha, doce, floral, frutal, N.I
cheiro bom, floral, sulfurado, fermentado,
frutal
plastico, queimado, borracha, terra molhada,
poeira
aroma ndo percebido
aroma nao percebido
cheiro ruim
cheiro acido
chulé
cheiro bom, cha, doce, suave, N.I, biscoito
N.I, frutal
N.I, doce
fruta estragada
N.I

5,529

0,296
0,112

1,122
0,240
1,337
1,196
0,458
0,190

1,265
2,214

2,387

0,369
0,299
0,342
1,674
0,323
0,941
0,005
0,202

31,845

0,140
0,364

7,286
0,679
3,749
3,264
2,581
0,271

4,823
19,357

8,359

1,012
0,425
0,913
5,041
1,004
4,439
0,517
0,611

Continua.....
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p - 1735
q - 1864
86 - 1916
r - 1944
S - 1988
t - 2019
u - 2035
90 - 2073
91 - 2116
92 - 2144
% - 2169
X - 2169
z - >2200

nd
nd
NI
nd

nd
nd
nd
NI
hexadecanoato de metila
NI
nd
nd
nd

N.I
floral
frutal

N.I, pléstico de geladeira

N.I(fraco), biscoito
gordura de coco
biscoito wafer
N.I
Carne
N.I, agradavel(fraco)
N.I (salivou a boca)
N.I
floral

0,315
0,688
0,122
0,330
0,250
0,157
0,139
0,527
0,194
0,119
0,450
0,047
0,033

0,613
0,688
0,106
0,524
0,961
0,165
0,282
2,845
0,148
0,095
2,555
0,072
0,031

IR1 — indices de Retencgdo determinados na corrida cromatografica da amostra que foi submetida a analise olfatométrica

IR2 — indices de Retengdo determinados com os tempos de retengdo méaximos obtidos na analise olfatométrica

NI — ndo identificado
nd — ndo detectado pelo DIC
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Figura 16 - Cromatograma (A) e aromagrama (B) consensual do suco de acerola integral da
etapa da despolpadeira

Na andlise olfatométrica, para caracterizar um composto como de grande
importancia odorifera, a intensidade de aroma e a area sob o pico sdo os dois fatores de maior
importancia para determinar a importancia odorifera de um composto. Entretanto, ndo se deve
analisar um desses fatores isoladamente, pois isso pode acarretar em uma classificagio errada

desses compostos odoriferos, uma vez que compostos de baixa intensidade, que sdo
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percebidos por um longo tempo, apresentam uma area maior que compostos de elevada

intensidade e curta duragao (JALES, 2005).

No presente estudo, foram entdo considerados compostos de importancia odorifera
para a formacdo do aroma caracteristico de acerola aqueles que apresentaram intensidade
maxima e area do pico no aromagrama elevadas, assim como compostos que foram descritos
como aroma caracteristicos de acerola (Tabela 8), totalizando 26 compostos listados a seguir:
<> Pico 6 (IK = <800 ), identificado como 2,4-dimetilfurano, descrito como plastico

queimado, fumaga, metalico.

<> Pico 14 (IK <800), n&o identificado, cuja descri¢do foi frutal, acerola, apresentando

uma intensidade considerada baixa, mas apresentou uma area relativamente alta.

X Pico 19 (IK <800), identificado como Z-3-hexenal e descrito como doce, cha doce,
contribui de forma significativa para o sabor e aroma da fruta.

X Pico 20 (IK= 807), identificado como hexanal, descrito como folha, mato, fruta verde,
capim, acerola. Corresponde ao segundo pico de maior 4rea no aromagrama consensual
caracterizando-se como um pico importante para o perfil aromatico da fruta, devido a

descrigdo de “acerola”.

X Pico 22 (IK = 812), identificado como butanoato de etila e descrito como acerola,
doce, folha, frutal, corresponde a um pico de area e intensidade relativamente baixa, porém

devido ser descrito como “acerola” contribui para o aroma global do suco de acerola.

X Pico e (IK= 815), nao detectado pelo DIC, descrito como doce, floral, coco, frutal
maduro, acerola, folha. Terceiro pico de maior area no aromagrama consensual e igualmente
ao composto anterior, tem grande contribuicdo para o aroma da acerola devido a dois

principais fatores, area sob o pico e aroma descrito como “acerola”.

<> Pico 23 (IK = 827), identificado como 2,4 —dimetilheptano e descrito como raiz, flor,

jasmim.
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X Pico 28 (IK = 867), identificado como E-3-hexen-1-ol, descrito como doce, frutal,

acerola.

<> Pico h ( IK = 871 ), ndo detectado pelo DIC, mas descrito como xixi, desagradavel,

azeite, 6leo.

X Pico i (IK = 885), ndo detectado pelo DIC, descrito como cheiro ruim, roupa suada,

vomito, azedo.

X Pico 29 (IK = 874), identificado como Z-3-hexen-1-ol, descrito como mato, frutal,

fruta fermentada, cha de erva doce.

<> Pico 34 (IK = 894), identificado como acetato de 4-pentenila , descrito como esmalte,

doce, citrico, contribui para o aroma global da fruta acerola.

<> Pico j (IK = 913), ndo detectado pelo DIC, mas descrito pelos julgadores como

cheiro ruim, complexo B, mato e folha.

X Pico 35 (IK = 901) identificado como 2-heptanona, descrito como pamonha, canjica.

fruta cozida, cheiro ruim.

X Pico 38 (IK =934), identificado como hexanoato de metila, que foi descrito como

perfume, esséncia, frutal.

®,

< Pico 43 (IK = 984), identificado como 1-octen-3-ol, descrito como inseto, cola epdxi,

cheiro ruim, remédio.

<> Pico 44 (IK= 986), identificado como 6-metil-5-hepten-2-ona, e descrito como

equipamento elétrico queimado, fumaca, metalico.

<> Pico 46 (IK = 992), identificado como 3-octanol cuja descrigdo ¢ fermentado, fruta

madura, suave.
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X Pico 48 (IK = 1001), identificado como hexanoato de etila, descrito como frutal

agradavel, frutal maduro, carambola.

<> Pico 49 (IK = 1004), identificado como acetato de Z-3-hexenila descrito como nao

identificado, azeite, 6leo.

X Pico 56 (IK = 1066), identificado como butanoato de 3-metilbutila, descrito como
acerola.esse composto tem um certo grau de importancia para o aroma da acerola, devido ser

descrito como “acerola”.

X Pico 58: Pico 1 (IK = 1100), ndo detectado pelo DIC, descrito como pimenta de

cheiro, fedido.

X Pico | ( IK = 1100), ndo detectado pelo DIC, descrito como pimenta de cheiro,
fedido.

<> Pico m (IK = 1181), ndo detectado pelo DIC, descrito como plastico, queimado,

borracha, terra.

<> Pico 66 (IK = 1159), identificado como benzoato de etila e com descrigdo de fruta
verde, folha, doce, floral, frutal, apresenta importancia odorifera contribuindo para o aroma

global do suco.

<> Pico 67 (IK= 1177), identificado como butanoato de 3-hexenila, descrito como

cheiro bom, floral, sulfurado, fermentado, frutal.

X Pico 77 (IK = 1405), identificado como hexanoato de hexila, descrito como cheiro

bom, cha, doce, suave, biscoito.

Para facilitar a analise do perfil de volateis odoriferos da acerola, estes compostos
considerados como importantes contribuintes para o aroma caracteristico de acerola foram

classificados em trés grupos:
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Grupo 1: Compostos com aroma caracteristico de acerola

Esse grupo ¢ constituido de 6 compostos volateis com qualidade de aroma
descrita como acerola, portanto esses compostos certamente contribuem para as caracteristicas
sensoriais da fruta fresca. Sdo eles: composto hexanal (pico 20), butanoato de etila (pico 22),
butanoato de 3-metilbutila (pico 56), E-3-hexen-1-ol (pico 28), e dois compostos nao

identificados, pico 14 e pico €.

Grupo 2: Compostos com qualidade odorifera agradavel

Esse grupo ¢ constituido de 9 compostos, que devido a suas qualidades odoriferas
descritas como frutal, doce, floral, perfume, esséncia, mato, cha doce, capim, folha,
contribuem para o aroma e sabor caracteristico do suco de acerola. Sdo eles: Z-3-hexenal
(pico 19), 2,4-dimetilheptano (pico 23), Z-3-hexen-1-ol (pico 29), acetato de 4-pentenila (pico
34), hexanoato de metila (pico 38), 3-octanol (pico 46), hexanoato de etila (pico 48), benzoato

de etila (pico 66), butanoato de 3-hexenila (pico 67), hexanoato de hexila (pico 77).

Grupo 3: Compostos com qualidade odorifera desagradavel

Esse grupo ¢ constituido de 11 compostos cuja qualidade de seu aroma foi descrita
como desagradavel, fermentado, queimado, cozido, metalico, xixi, roupa suada, vomito,
remédio, etc. Entre eles temos: 2,4 dimetilfurano (pico 6), 2-heptanona (pico 35), 1-octen-3-ol
(pico 43), 6-metil-5-hepten-2-ona (pico 44), acetato de Z-3-hexenila (pico 49), 1-octanol (pico

58), e compostos ndo identificados como os picos h, i, j, | e m.

Os compostos desse grupo sdo importantes de serem observados no
processamento, uma vez que esses componentes podem contribuir de forma desagradavel no
aroma do suco de acerola, podendo dessa forma acarretar transtornos na produ¢ao de suco de
acerola integral. No suco de acerola in natura esses compostos de aroma desagradaveis
encontram-se em pleno equilibrio com as substancias de aroma agradaveis. Mas durante o
processamento, algumas etapas podem contribuir para que haja um desbalanceamento no
perfil de volateis, com a perda de substancias agradaveis e/ou aumento dos compostos de

aroma desagradaveis, acarretando em alteracdes sensoriais indesejaveis.



4.6 Efeito do processamento nas caracteristicas sensoriais do suco de acerola integral

Nas figuras abaixo ilustra-se os perfis cromatograficos dos compostos volateis do
suco de acerola integral nas diferentes etapas do processamento, despolpadeira (Figura 17),

refinamento (Figura 18), centrifugagdo (Figura 19), tratamento térmico (Figura 20) e produto
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final com adicdo de conservantes (Figura 21). Todos os cromatogramas apresentam picos com

a mesma numeracao, na tentativa de melhor visualizar as modifica¢des ocorridas durante o

processamento.

11

i olts

32

34

PI

T T Tn 5

Minutes

Figura 17 - Cromatograma tipico dos volateis do suco de acerola integral da etapa
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Figura 18 - Cromatograma tipico dos volateis do suco de acerola integral da etapa de

refinamento.
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Figura 19 - Cromatograma tipico dos volateis do suco de acerola integral da etapa

centrifugacao.
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Figura 20 - Cromatograma tipico dos volateis do suco de acerola integral da etapa tratamento

térmico.
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Figura 21- Cromatograma tipico dos volateis do suco de acerola integral produto final com

adicao de conservantes.
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Na Tabela 9 estdo relacionados os compostos volateis identificados, as areas
padronizadas médias de cada composto, e os indices de retengdo praticos (determinados neste
estudo). De maneira geral, o processamento contribuiu para a alteracdo do perfil de volateis

dos isolados do suco de acerola integral em todas as etapas.

Dentre os 26 compostos de importancia odorifera classificados no item 6.4 em trés
grupos, de acordo com sua contribui¢do ao aroma da acerola, foram escolhidos 11 compostos
para fazer o monitoramento, por apresentarem maior importancia odorifera levando em
consideracdo a intensidade maxima acima de 1 e a area sob o pico no aromagrama consensual

maior que 3 e que puderam ser quantificados no FID.

Os compostos monitorados foram hexanal, butanoato de etila e E-3-hexen-1-ol
(pertecentes ao grupo 1 descrito como acerola), Z-3-hexenal, Z-3-hexen-1-ol, acetato de 4-
petenila, hexanoato de metila, hexanoato de etila (grupo 2 descrito com qualidade odorifera
agradavel) e 1-octen-3-ol, 3-octanol e acetato de Z-3-hexenila (grupo 3 descrito com
qualidade odorifera desagradavel). O comportamento destes compostos ao longo do

processamento estio representados separadamente nas Figuras 22, 23 e 24.
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0,2
% 0,15 4 O despol
= m refinam
.g 0,1 4 O centrif
©
% O trat. Térm
\SE) 0,05 - @ prod. Final

0 - :._l_l r—l——l_b

1-octen-3-ol 3-octanol acetato de Z-3-
hexenila

Figura 24 - Histograma das porcentagens de area padronizadas dos compostos com qualidade
odorifera desagradavel, monitorados ao longo do processamento do suco de acerola integral.
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Os ésteres acetato de 4-pentenila (esmalte, doce, citrico), hexanoato de metila
(perfume, esséncia, frutal), hexanoato de etila (frutal, carambola) e acetato de Z-3-hexenila
(azeite, 0leo) mantiveram-se estaveis ao longo das etapas inicias do processo, apresentando
um aumento apos a etapa de tratamento térmico, conforme pode ser observado nas Figuras 22,

23 e 24.

Poll et al., (2006), estudando o efeito do processamento nos volateis da polpa de
macd, analisaram amostras pasteurizadas e ndo pasteurizadas, apos 1h de repouso a 20°C
(com 1,3% de perda de peso por evaporacdo). Foi observado que 71-74% do teor de ésteres
foi retido na polpa pasteurizada, enquanto que apenas 41-44% dos ésteres foram retidos na
polpa ndo pasteurizada. Os autores atribuiram essa diferenga a atividade da esterase, a qual foi

parcialmente inibida pelo aquecimento.

No caso das amostras de sucos de acerola pode ter acontecido fendmeno
semelhante, pois as amostras ndo foram imediatamente congeladas apds a coleta, apenas
resfriadas, sendo transportados da industria para o laboratoério, o que levou cerca de 3 horas,
sob uma temperatura de aproximadamente 20°C. Durante esse periodo, as amostras que ndo
sofreram tratamento térmico podem ter sofrido acdo mais pronunciada das esterases,

reduzindo consideravelmente seu conteudo.

O butanoato de etila (acerola, doce, folha, frutal) apresentou um comportamento
diferenciado diminuindo na etapa de refinamento (Figura 22), o que pode ser explicado pela
reducdo do teor de polpa da amostra. Segundo Berlinet et al., (2006), a retencdo dos
compostos volateis na matriz do suco diminui a medida que se reduz o teor de polpa e a
viscosidade do suco, como acontece no refinamento e na centrifugacdo. Esse composto
apresentou um aumento no produto final com adi¢do de conservantes, fato dificil de ser

explicado, pois ndo se conhece a composi¢do dessa formulagao,

Os compostos hexanal (folha, mato, fruta verde, acerola) e acetato de 4-pentenila
(esmalte, doce, citrico) apresentaram um aumento no produto final com adicdo de

conservantes.
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Os compostos que se mantiveram estaveis nas etapas iniciais do processo desde a
despolpadeira até a centrifugacdo, mas foram drasticamente reduzidos apds o tratamento
térmico foram o E-3-hexen-1-ol (doce, frutal, acerola), Z-3-hexen-1-ol (mato, frutal, doce) € o
Z-3-hexenal (doce, chd doce), evidenciando a a¢do da temperatura na degradagcdo e
evaporagao desses compostos, confirmando o que foi observado por Poll et al., (2006) e
Baxter et al., (2005). Pérede et al., (1981), estudando as modificagdes durante o
processamento de suco de maca, verificaram que a etapa de tratamento térmico foi a que mais
afetou a composicdo, causando perda qualitativa e quantitativa dos compostos volateis,
portanto havendo mudancas no perfil do aroma do produto final quando comparada a fruta

fresca.

Na Figura 24 pode-se observar que os alcoois 1-octen-3-ol (inseto, cola epdxi,
cheiro ruim, remédio) e 3-octanol (fermentado, fruta madura, suave) apresentaram oscilagdes
ao longo do processamento, sendo observado um acréscimo na etapa de refinamento. Segundo
Boulanger e Crouzet (2001) estes compostos encontram-se ligados glicosidicamente na
acerola e que, durante o processamento, os mesmos sofrem a¢do enzimatica (glicosidase) e
sdo liberados para o meio. Os mesmos compostos ndo foram detectados no produto final com
conservante, por estarem em baixissimas concentragdes, talvez por terem sofrido volatilizagao
apos a adi¢do do conservante ou mesmo devido a alguma reagdo de degradacdo causada pela
presenca desses conservantes. Este fato ndo estd bem elucidado, necessitando de estudos

posteriores.



Tabela 9 - Areas relativas médias dos compostos volateis do suco de acerola integral nas diferentes etapas do processamento.

PICO IR calc COMPQOSTO desp refin  centrif trat. Term prod.final
1 <800 NI 0,369 0,178 0,046 0,227 0,562
2 <800 NI 0,064 0,017 0,066 nd 0,031
3 <800 1-penten-3-ol 0,467 0,161 0,189 0,034 0,173
4 <800 NI nd 0,009 nd 0,028 0,165
5 <800 3-pentanona 0,071 0,407 0,095 0,076 0,863
6 <800 2,4- dimetilfurano nd nd 0,009 nd 0,030
7 <800 NI nd nd nd nd 1,048
8 <800 NI 0,104 0,011 0,024 0,017 0,074
9 <800 NI 0,001 0,020 nd 0,001 0,008
10 <800 butanoato de metila 0,680 0,073 1,067 0,075 0,272
11 <800 3-buten-1-ol- 3 metil 0,831 1,762 0,585 0,654 1,274
12 <800 3-metil- 1-butanol 0,105 0,407 0,136 0,017 0,196
13 <800 2-metil-1-butanol 0,025 0,055 0,022 nd nd
14 <800 NI nd 0,025 0,003 nd nd
17 <800 1-pentanol 0,061 0,074 0,065 0,011 0,046
18 <800 Z-2-penten-1-ol 0,023 0,022 0,025 0,007 nd
19 <800 Z-3-hexenal 0,011 0,011 0,014 0,003 0,006

20 804 hexanal 0,133 0,183 0,093 0,098 0,717
21 811 NI 0,005 nd nd nd 0,006
22 813 butanoato de etila 0,885 0,471 0,417 0,433 0,876
23 828 2,4-dimetilheptano 0,003 0,163 0,085 nd 0,915
24 837 2,6 dimetilheptano nd 0,025 0,059 0,001 1,987
25 841 1,1,3-trimetil- ciclohexano nd nd 0,047 nd 0,806
26 856 4-hidroxi-4-metil-2-pentanona 0,368 0,462 0,216 0,283 5,286
27 865 2-butenoato de etila 0,009 0,011 0,005 0,005 0,039
28 866 E-3-hexen-1-ol 0,559 0,698 0,683 0,021 0,010
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29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
45
46
47
48
49
50
PI
51
53
54
55
57
58
59

870
874
879
883
890
891
901
904
929
931
961
968
983
986
986
989
999
1000
1001
1008
1008
1016
1019
1035
1050
1057
1076
1081
1099

Z-3-hexen-1-o0l
NI
E-2-hexen-1-ol
1-hexanol
3-metil acetato de 1-butanol
acetato de 4-pentenila
2-heptanona
pentanoato de etila
3-metil acetato de 2-butenol
hexanoato de metila
Z-2-heptenal
1-heptanol
propionate de 4-pentenila
NI
1-octen-3-ol
acido hexanoico
3-octanol
NI
hexanoato de etila
acetato Z-3-hexenila
Z -3- hexenoato de etila
E-3- hexenoato de etila
acetato de hexila
NI
E-2- hexenoato de etila
2-furoato de etila
butanoato de 4-pentenila
1-octanol
heptanoato de etila

0,354
nd
0,078
2,771
0,003
0,641
nd
nd
0,003
0,042
0,003
0,001
0,002
nd
0,032
0,008
0,008
0,010
0,237
0,005
0,003
1,000
nd
nd
0,004
0,002
0,046
nd
nd

0,642
0,121
0,055
3,501
0,008
0,857
0,002
nd
nd
0,057
nd
0,014
nd
nd
0,050
0,011
0,024
0,011
0,253
0,004
nd
1,000
nd
nd
0,002
nd
0,085
nd
nd

0411
nd
0,035
2,678
0,009
0,435
0,004
nd
nd
0,041
0,001
0,002
nd
nd
0,045
0,006
0,006
0,009
0,193
0,003
0,003
1,000
0,004
0,001
0,005
nd
0,067
nd
0,001

0,087
nd
0,013
0,129
0,007
1,390
0,002
0,000
0,001
0,144
0,012
0,003
0,001
0,002
0,039
0,004
0,016
nd
0,483
0,013
0,002
1,000
nd
0,002
0,007
0,001
0,271
nd
0,004

0,045
nd
0,003
0,194
0,016
2,670
nd
nd
nd
0,271
nd
0,009
nd
nd
nd
0,014
nd
0,016
0,304
0,009
nd
1,000
nd
nd
nd
nd
0,130
nd
nd

Continua.....

68



60
61
63
64
65
67
68
69
70
71
72
73
74
75

76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90

1100
1126
1133
1088
1138
1187
1192
1196
1225
1261
1321
1342
1360
1368

1383
1383
1522
1523
1567
1600
1761
1784
1800
1875
1921
1978
2003
2026
2071

linalool
3,5,5 — trimetil -2 -ciclohexen-1-ona
3-metil-3-butenil-3-metil-3-butenoato

NI

NI
Z-butanoato de 3-hexenila

butanoato de hexila
octanoato de etila
decanal

hexanoato de 4-pentenila

NI

NI

2-undecenal
3-ciclohexene-1-propanal
2-metil- 2-etil-3-hidroxihexil
propanoato
hexanoato de hexila

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

nd
nd
nd
nd
0,040
nd
0,029
0,023
0,003
0,015
nd
nd
nd
nd

nd
nd
0,001
nd
nd
nd
nd
nd
nd
0,052
nd
nd
nd
nd
nd

nd
nd
nd
nd
nd
nd
0,132
0,053
nd
0,019
0,009
nd
nd
nd

nd
nd
0,004
nd
nd
nd
nd
nd
nd
0,113
nd
0,020
0,004
nd
nd

0,002
nd
0,003
nd
0,011
nd
0,005
0,008
nd
0,006
0,001
0,002
0,001
nd

nd
nd
0,003
0,001
nd
nd
nd
0,043
nd
nd
nd
nd
0,015
0,002
nd

0,002
nd
0,001
nd
0,006
nd
0,006
0,017
nd
0,012
0,001
0,001
0,001
0,001

nd
0,002
0,010
0,009
0,000
0,002
0,013
0,001
0,001
0,527

nd
0,012
0,012
0,006
0,287

nd
nd
0,160
1,901
0,120
nd
0,169
3,866
nd
0,177
2,323
nd
nd
nd

nd
nd
2,512
0,003
0,216
0,148
nd
nd
nd
0,867
0,188
0,596
0,009
nd
0,178
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91 2123 hexadecanoato de metila
92 2134 NI
93 >2200 NI

nd
nd
nd

0,012
nd
0,004

nd
nd
nd

0,002
0,001
0,017

0,177
nd
0,012

NI — ndo identificado

nd — ndo detectado pelo DIC

compostos tentativamente identificados

IR - Indice de Retengdo

Area padronizada = 4rea do composto / area do padrio interno
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Para melhor visualizar a contribui¢do dos compostos identificados e escolhidos
para fazer o monitoramento durante as cinco etapas do processamento foi realizada uma

Analise de Componentes Principais (ACP), conforme pode ser observado na Figura 25.

Os compostos monitorados sdo representados por vetores e caracterizam as
amostras localizadas proximas a eles, quanto maior o vetor nos eixos das componentes, maior
sera sua contribuicdo para caracterizar as diferengas existentes entre as amostras. Portanto
observa-se que as duas componentes principais juntas conseguiram explicar 89,43% da

variabilidade entre as amostras.

A primeira Componente Principal dividiu as cinco amostras analisadas em dois
grupos distintos: um primeiro localizado a direita do grafico, formado pelas amostras
despolpadeira, refinamento e centrifugacao, caracterizados por uma maior area relativa de Z-
3-hexenal, Z-3-hexen-1-ol, E-3-hexen-1-ol, 1-octen-3-ol, 3-octanol. O segundo grupo
localizado a esquerda do gréafico, formado pelas amostras do tratamento térmico e produto
final com adicdo de conservante, caracterizou-se por apresentar uma reducdo nesses
compostos, além de conter os compostos acetato de Z-3-hexenila, hexanoato de metila,

acetato de 4-pentenila, hexanoato de etila e butanoato de etila em maiores quantidades.

A ACP conseguiu diferenciar a etapa de refinamento com relagdo a despolpadeira
e centrifugacdo por uma maior contribuicdo do 1-octen-3-ol, 3-octanol naquelas amostras.
Analisando ainda o grafico fica evidenciado que o aumento da concentragdo dos ésteres
(hexanoato de metila, butanoato de etila, acetato de 4-pentenila) e do hexanal, apo6s a adi¢ao
do conservante foi a principal causa de distanciamento entre as amostras do tratamento

térmico e produto final.
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Figura 25 - Analise de Componentes Principais dos compostos volateis do suco de acerola

Tratamento Térmico
A

hexanoato de etila
3-octanol

acetato de Z-3-hexenl-ol
1-octen-3-ol

A Refinamento

hexanoato de metila__—=— _—~ 7_3-hexenol
acetato de 4-pentenila
A -3-hexenol

Centrifugacéao
butandato de etila Z-3-hexenal

CP 11 (25,67%)

hexanal

A
Prod. Final

CP | (63,76%)

4.7 Analise Sensorial Descritiva
4.7.1 Elaboragéo da lista com a terminologia descritiva e ficha de avaliagéo

A Tabela 10 mostra a lista final com a terminologia descritiva desenvolvida
para suco de acerola integral, incluindo os termos descritivos, defini¢cdes e referéncias. A
Figura 26 e 27 apresenta a ficha de avaliacdo descritiva de suco de acerola integral, com os
termos e suas respectivas escalas ndo estruturadas de 9 cm ancoradas nos extremos com 0s

termos de intensidade escolhidos consensualmente.



Tabela 10 - Relagdo de termos descritivos (descritores) do suco de acerola integral, com as respectivas defini¢des e amostras-referéncias.

DESCRITOR

DEFINICAO

REFERENCIAS

Aroma de acerola

Aroma caracteristico de acerola

Fraca: suco de acerola integral em dgua 1+ 5
Forte: suco de acerola in natura 5°Brix

Aroma de acerola
cozida

Aroma caracteristico de suco acerola que
sofreu tratamento térmico

Fraca: Auséncia
Forte: 200g acerola em 400 ml de 4gua sob 11 minutos de cocc¢ao

Aroma &cido

Aroma caracteristico de suco de limao

Fraca: 1 gota de esséncia de limdo IFF em 500 ml de 4gua
Forte: 1 gota de esséncia de limdo IFF em 300 ml de dgua

Aroma fermentado

Aroma caracteristico de fruta em inicio de

Fermentacao

Fraca: Auséncia
Forte: 100g de fruta em 100 ml de 4gua, fermentada a temperatura
ambiente sob 24 hs

Aroma de acerola
verde

Aroma que lembra fruta verde, sem no
entanto identificar o tipo de fruta

Fraca: Auséncia
Forte:Suco de couve em 4gua 1 + 30

Aroma artificial

Aroma que lembra suco artificial de
acerola

Fraca: auséncia
Forte: preparado s6lido em p¢ artificial de acerola em agua 1 +2

Sabor de acerola

Sabor caracteristico de acerola

Fraca: suco de acerola integral em dgua 1+ 5
Forte: suco de acerola in natura sem dgua 4 5°Brix

Sabor de acerola
cozida

Sabor caracteristico de acerola que sofreu
tratamento térmico

Fraca: Auséncia
Forte: 200g acerola em 400 ml de 4gua sob 11 minutos de cocc¢do

Sabor de acerola
verde

Sabor que lembra fruta verde, sem no
entanto identificar o tipo de fruta

Fraca: Auséncia
Forte: Suco de couve em 4dgua 1 + 10

Sabor artificial

Sabor caracteristico de suco artificial de
acerola

Fraca:auséncia
Forte: preparado solido em p¢ artificial de acerola em dgua 1 +2
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NOME

AMOSTRA

DATA / /

Vocé esta recebendo uma amostra de suco de acerola. Por favor, prove a amostra e avalie a intensidade percebida para cada atributo

colocando

um trago vertical na escala correspondente.

Aroma

Acerola
Fermentado
Acido
Verde
Avrtificial
Cozido

Comentarios:

fraco forte
| nenhum forte
| fraco forte
| nenhum forte
forte forte
| nenhum forte

Figura 26 - Modelo da ficha utilizada na analise descritiva quantitativa do aroma do suco de

acerola

NOME

AMOSTRA

DATA / /

Vocé esta recebendo uma amostra de suco de acerola. Por favor, prove a amostra e avalie a intensidade percebida para cada
atributo colocando um trago vertical na escala correspondente.

Sabor

Acerola
Verde
Atrtificial

Cozido

Comentarios:

fraco forte
nenhum forte
fraco forte
| nenhum forte

Figura 27 - Modelo da ficha utilizada na analise descritiva quantitativa do sabor do suco de

acerola.

4.7.2 Selecdo Final da Equipe de Provadores

Na sele¢do final dos julgadores do suco de acerola integral, um provador foi

eliminado por ter apresentado poder discriminativo insuficiente (p > 0,40), para os 10

descritores avaliados.

A repetibilidade da maioria dos julgadores foi satisfatoria (p > 0,05), uma vez

que foi detectado apenas um problema em 4 julgadores, estando os demais com boa

repetibilidade. Também houve consenso das respostas de cada julgador com relagdo a

equipe.
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Portanto, dos 10 julgadores que participaram da selecao final, 9 realizaram a
analise sensorial descritiva dos suco de acerola integral, pois atenderam aos critérios

estabelecidos para a selecdo.

4.7.3 Avaliacdo sensorial das amostras

A Tabela 11 apresenta os valores de Famostra, Fprovador € F da interagdo entre
amostra e provador (Famosxprov) Obtidos da andlise de varidncia realizada com os dados da
avaliacdo final das amostras. Valores de Famostra Significativos indicam que existe diferenca
significativa entre pelo menos duas amostras. Valores de Famosxprov Significativos indicam
que existe pelo menos um provador avaliando as amostras de forma nao consensual com o

restante da equipe.

Observa-se que dos 10 atributos avaliados, 2 apresentaram valores de Famosxprov
significativos (aroma e sabor artificial). Para investigar as causas das interag¢des foi feito o
desdobramento da interagdo, verificando a existéncia de alguns provadores que apresentaram
comportamento diferente dos demais na avaliacdo de algumas amostras no atributo aroma e
sabor artificial. Para esses atributos os valores de Famostra foram recalculados utilizando-se a
soma dos quadrados médios (SQM) da interacdo ao invés da SQM do residuo, mas mesmo

assim ainda foi observada diferenga significativa entre as amostras.

Observou-se ainda uma diferenca significativa entre os provadores para todos os
descritores, significando que mesmo com o treinamento, os provadores usaram diferentes
porcdes da escala para expressar a sensagdo provocada por uma mesma amostra, mas este

fato ndo comprometeu a eficiéncia da equipe ou a validade dos resultados.
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Tabela 11 - Valores de F da analise de variancia dos descritores

Valores de F
Descritores Amostra
Famos I:prov I:amosxprov (e=amostra x
prov)
Aroma de acerola 6,95%* 13,74** 1,38 ns -
Aroma fermentado 1,51 ns 6,80%** 1,40 ns -
Aroma acido 1,03 ns 13,02 ** 0,71 ns -
Aroma de acerola verde 6,41 ** 2,73%* 1,07 ns -
Aroma artificial 24,41 ** 8,41 ** 2,46** 9,22%%*
Aroma de acerola cozida 1,85 ns 9,07 ** 1,38 ns -
Sabor de acerola 6,37 ** 29,87 ** 1,50 ns -
Sabor de acerola verde 2,94 * 5,96 ** 1,09 ns -
Sabor artificial 24,48%* 10,48** 3,48%* 7,04%*
Sabor de acerola cozida 6,01** 9,78** 1,16 ns
(*) diferenca significativa a p<0,05;
(**) a p<0,01;

(n.s.) ndo significativo.

Os valores médios atribuidos aos descritores de aroma e sabor do suco de acerola

integral, nas diferentes etapas do processamento estdo apresentados na Tabela 12.

Os descritores de aroma fermentado, aroma acido, aroma de acerola cozida e

sabor verde ndo apresentaram diferenca significativa ao longo do processamento (p>0,05).

O descritor aroma fermentado foi percebido pela equipe sensorial em todas as
amostras de suco, indicando que a etapa de selecdo apresentou deficiéncias permitindo a

passagem de frutas em estado fermentativo para a linha de processamento.

Os descritores aroma de acerola e sabor de acerola apresentaram uma tendéncia
de decréscimo ao longo do processamento, principalmente apds o tratamento térmico,
indicando que a acdo da temperatura favoreceu uma alteracao significativa desses descritores

no suco final, em relagdo ao suco recém-extraido (despolpadeira).

Os descritores aroma e sabor artificial ¢ sabor de acerola cozida, nao
caracteristicos da fruta fresca, foram percebidos em baixa intensidade nas etapas iniciais do
processo, sendo bastante intensificados apds o tratamento térmico e persistindo no produto

final, provocando uma alteracdo no perfil sensorial global das amostras das etapas finais.
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Tabela 12 - Médias dos descritores sensoriais para suco de acerola integral nas diferentes
etapas do processamento

Etapas do processamento
Trat. Prod. Final ¢/
térmico conservante

Descritores Despolpadeira Refinamento Centrifugacéo

Aacer 6,07 a 4,81 abc 5,45 ab 4,18 be 3,85¢
Aferm 0,73 a 1,26 a 1,34 a 0,65 a 1,17 a
Aacid 221 a 1,93 a 2,50a 1,84 a 2,13 a
Aaverde 342 a 1,94 bc 2,70 ab 1,24 ¢ 1,80 bc
Aartif 0,56 b 1,49 b 1,03b 4,61 a 3,67a
Aacoz 1,34 a 2,19 a 2,06 a 2,27 a 2,72 a
Sacer 5,44 a 4,57 ab 2,06 a 3,84b 3,80b
Saverde 3,89a 3,79 a 3,04 a 2,72 a 2,62 a
Sartif 0,54 b 1,07 b 0,69 b 3,17 a 3,20a
Sacoz 1,56 b 1,49 b 1,74 b 1,78 b 345a

Médias com letras iguais numa mesma linha nao diferem estatisticamente (p < 0,05) entre si

Aacer = Aroma de acerola; Aferm =- Aroma fermentado; Aacid = Aroma 4acido; Aaverde = Aroma de acerola
verde; Aartif = Aroma artificial, Aacoz =Aroma de acerola cozida; Sacer = Sabor de acerola; Saverde = Sabor
de acerola verde; Sartif = Sabor artificial; Sacoz = Sabor de acerola cozida

O perfil sensorial das cinco amostras estudadas pode ser melhor visualizado na
Figura 28. Nessa figura, o valor médio atribuido pelos provadores a cada descritor ¢ marcado
no eixo correspondente, sendo que o centro do grafico representa o ponto zero da escala

utilizada.

As amostras do inicio do processamento do suco de acerola integral
(despolpadeira, refinamento e centrifugacdo) apresentaram perfis sensoriais semelhantes
entre si, com descritores caracteristicos da fruta fresca mais acentuados como aroma e sabor
de acerola e sabor e aroma de acerola verde, os quais foram diminuindo ao longo do

Processo.

Nas amostras do final do processamento (tratamento térmico e produto final), os
descritores de sabor e aroma de cozido e artificial foram intensificados, assim como houve
um decréscimo das caracteristicas de sabor ¢ aroma de acerola, devido a a¢do do calor ¢ a

presenca de conservantes que modificaram o perfil sensorial inicial do suco.
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7 —e—Despolp.
—=— Refinam

Aferm centrifug.
Trat. Térm
—*—Prod. Final
/ hacd

X/\f\/ Aaverde

Sartif

Saverde

Sacer

Aacoz

Figura 28 - Representagdo grafica do perfil sensorial do suco de acerola em
diversas etapas do processamento

Quando os resultados foram submetidos a Analise de Componentes Principais
(ACP), as caracteristicas sensoriais de cada amostra foram evidenciadas, apresentando
grande concordancia com os resultados obtidos na ANOVA. No grafico da ACP (Figura 29),
os descritores sensoriais sdo representados por vetores e caracterizam as amostras
localizadas proximas a eles, quanto maior a decomposi¢do do vetor nos eixos dos
componentes, maior serd sua contribuicdo para caracterizar as diferengas existentes entre as

amostras.

Nessa Figura observa-se que as duas primeiras componentes principais juntas
conseguiram explicar 70,7% da variabilidade entre as amostras. A primeira componente
dividiu as cinco amostras em dois grupos distintos: um primeiro grupo situado a direita no
grafico, representado pelas amostras centrifugacdo, refinamento e despolpadeira,
caracterizados principalmente pelo aroma e sabor de acerola, aroma e sabor de acerola
verde. Um segundo grupo localizado a esquerda, composto pelas amostras tratamento
térmico e produto final, caracterizados por aroma e sabor artificial bastante intensos. A
segunda componente separou a amostra do produto final da amostra do tratamento térmico

em fun¢ao da maior intensidade dos descritores aroma ¢ sabor de cozido.

Apesar das amostras do inicio do processo (despolpadeira, refinamento e
centrifugacdo) apresentarem perfil sensorial semelhante, a ACP revelou um certo

distanciamento da amostra despolpadeira com relacdo as amostras de refinamento e
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centrifugagdo. Isto se devem principalmente pela maior intensidade de aroma e sabor

caracteristicos de acerola na amostra da etapa inicial.

A despolpa consiste em desintegrar as frutas e retirar as particulas mais
grosseiras como casca, sementes ¢ demais partes fibrosas. As etapas seguintes, de
refinamento e centrifugacao, as quais acontecem em série ao longo do processamento, visam
obter um suco homogéneo e livre de particulas grosseiras, com teor desejavel de polpa em
suspensdo. Entretanto, o problema bdasico do refinamento estd em remover o material
suspenso mais grosseiro €, ao mesmo tempo, reter uma quantidade suficiente de
componentes necessarios para obtengao da cor, sabor e aroma caracteristico da fruta (MAIA

et al., 1998). Este fato pode entdo explicar este distanciamento entre as amostras nas etapas

iniciais do processamento.

A Aacoz Aferm
Prod. Final
Sacoz
Aacid
Saverd Aaverde
< Aartif A centrifugacao
N .
— Sartif
™
o
= Sacer
) Refinamento Aacer
A
Tratamento Térmico

CP | (47,58%)

Figura 29 - Analise dos Componentes Principais dos descritores sensoriais de aroma e sabor
do suco de acerola em diversas etapas do processamento
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4.8 ANALISE DE CORRELACAO

Para avaliar o grau de associagdo entre a variagdo dos compostos volateis
monitorados ao longo do processamento e o perfil sensorial das amostras coletadas em cada
etapa do processo foi calculada uma matriz de correlagdo a partir dos dados cromatograficos
(area padronizada) e a intensidade dos descritores sensoriais. Os resultados sao apresentados

na Tabela 13.

Apenas o E-3-hexen-1-ol entre os compostos descritos como “acerola” na analise
olfatométrica, correlacionou-se significativamente (p=0,09) com sabor de acerola. Este fato
indica que este descritor talvez esteja correlacionado com outros compostos que ndo foram

monitorados.

O aroma de acerola correlacionou-se negativamente com acetato de 4-pentenila
(descrito como doce, citrico) a p=0,07 e o hexanoato de metila (descrito como perfume,

esséncia e frutal) a p=0,06.

Verificou-se que os compostos hexanoato de etila (descrito como frutal) e
hexanoato de metila (descrito como perfume, esséncia e frutal) apresentaram-se
positivamente correlacionados com o aroma artificial e sabor artificial respectivamente,
enquanto que o acetato de Z-3-hexenila (descrito como Oleo, azeite) apresentou-se

diretamente proporcional a intensidade de ambos descritores artificiais (aroma e sabor).

Por sua vez, os compostos E-3-hexen-1-ol (descrito como frutal, doce e acerola),
Z-3-hexenal (doce, cha doce) indicaram elevada correlagdo negativa com o aroma e sabor
artificial, indicando que possivelmente a diminui¢ao de notas frutais associadas a fruta fresca
podem ter acentuado a percep¢ao de outras notas mais doces (tipicas de esséncias), ao ponto

de senti-las como nos produtos aromatizados artificialmente.

O sabor cozido apresentou-se positivamente correlacionado com o hexanal
(descrito como folha, capim, verde e acerola), hexanoato de metila (descrito como perfume,
esséncia e frutal), acetato de 4-pentenila (descrito como doce, citrico), enquanto o 1-octen-3-
ol (descrito como cheiro ruim, copa epoxi, remédio) apresentou-se negativamente
correlacionado com o mesmo. Dentre essas correlagdes, apenas a do hexanal parece nao ter
um significado fisico real, pois 0 aumento de um composto com aroma verde nao poderia

contribuir para o aumento de uma nota de qualidade doce, como ¢ o sabor cozido.
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O butanoato de etila (descrito como doce, acerola, frutal, folha), 3-octanol
(descrito como fruta madura) ndo apresentaram nenhuma correlagdo com os descritores

sensoriais.
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Tabela 13 - Matriz de correlagdo entre os descritores sensoriais € 0s compostos volateis monitorados e respectivas significancias estatisticas
(valores entre parénteses).

butanoato acetato de 4- Hexanoat hexanoato acetato de
Hexanal - E-3-hexen-1-ol | Z-3-hexenal | Z-3-hexen-1-ol . ode - 1-octen-3-ol | 3-octanol .

de etila pentenila metila de etila Z-3-hexenila

Aace -0,6191 0,0879 0,7849 0,7721 0,5783 -0,8738 -0,8513 -0,6470 0,4785 0,0163 -0,7121
(0,2655) (0,8882) (0,1158) (0,1260) (0,3070) (0,0768) (0,0673) (0,2380) (0,4149) (0,9793) (0,1772)

Aacoz 0,6666 -0,1598 -0,5899 -0,5019 -0,4289 0,7666 0,7862 0,36322 -0,4513 -0,1270 0,4456
(0,2192) (0,7974) (0,2951) (0,3889) (0,4712) (0,1305) (0,1148) (0,5479) (0,4455) (0,8387) (0,4520)

Aacid -0,0348 0,1188 0,4640 0,7350 0,1552 -0,3380 -0,2937 -0,7605 -0,0381 -0,6363 -0,6519
(0,9557) (0,8491) (0,4312) (0,1571) (0,8032) (0,5780) (0,6315) (0,1355) (0,9515) (0,2484) (0,2332)

Aferm 0,2791 -0,2257 0,4457 0,5839 0,4541 -0,0128 -0,0281 -0,65746 0,0399 -0,0947 -0,6330
(0,6494) (0,7151) (0,4519) (0,3013) (0,4423) (0,9837) (0,9642) (0,2279) (0,9492) (0,8796) 0,2517

Aaverde -0,2702 0,4114 0,6535 0,7575 0,4026 -0,5732 -0,5962 -0,76767 0,1155 -0,3139 -0,7225
(0,6602) (0,4914) (0,2317) (0,1380) (0,5016) (0,3124) (0,2887) (0,1296) (0,8533) (0,6070) (0,1680)

Aartif 0,3614 -0,0961 -0,9243 -0,9419 -0,7761 0,7380 0,7825 0,89037 -0,4197 -0,0372 0,9392
(0,5091) (0,8778) (0,0247) (0,0167) (0,1228) (0,1545) (0,1177) (0,0428) (0,4818) (0,9526) (0,0178)

Sacer -0,5313 0,1692 0,8137 0,7999 0,6320 -0,7884 -0,8213 0,71299 0,4270 0,0280 -0,7675
(0,3569) (0,7856) (0,0938) (0,1042) (0,2526) (0,1131) (0,0882) (0,1764) (0,4734) (0,9644) (0,1298)

Sacoz 0,96113 0,5380 -0,6779 -0,4289 -0,6829 0,9236 0,9276 0,1196 -0,9381 -0,6918 0,3689
(0,0091) (0,3497) (0,2085) (0,4711) (0,2039) (0,0251) (0,0231) (0,8481) (0,0183) (0,1956) (0,5412)

Saverde -0,45549 0,1224 0,7788 0,6075 0,8052 -0,6563 -0,7464 -0,53818 0,5000 0,4670 -0,6641
(0,4408) (0,8446) (0,1207) (0,2772) (0,1002) (0,2290) (0,1473) (0,3495) (0,3910) (0,4277) (0,2216)

Sartif 0,57009 0,0779 -0,9604 -0,9288 -0,8250 0,8585 0,8916 0,80622 -0,5896 -0,1749 0,9058
(0,3156) (0,9010) (0,0094) (0,0226) (0,0855) (0,0625) (0,0421) (0,0994) (0,2954) (0,7784) (0,0342)
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CONCLUSAO

1.

A metodologia de isolamento dos compostos volateis da acerola em polimero Porapak Q,
utilizando a técnica do headspace dinamico por suc¢do, obteve como condi¢des Otimas de
captura dos volateis 150g de polpa de acerola em um periodo de 105 minutos de captura,
sendo o solvente acetona mais apropriado para a eluicdo dos compostos. O emprego dessas

condi¢des possibilitou a obten¢do de isolado com aroma caracteristico da fruta.

No cromatogramas dos isolados do suco de acerola integral foram detectados 86 compostos
volateis, dos quais 55 compostos foram identificados e 6 compostos tentativamente
identificados. Os compostos majoritarios foram 1-hexanol (29,24%), 3-metil-3-buten-1-ol,
(13,51%), E- 3-hexen-1-ol (5,9%), acetato de 4-pentenila (6,07%), butanoato de etila
(7,61%), Z-3-hexen-1-ol (3,85%), hexanoato de etila (2,30%), 3-metil-1-butanol (1,98%), 3-
pentanona (1,91%), hexanal (1,24%).

A andlise olfatométrica permitiu a deteccdo de 79 compostos odoriferos, dos quais 26
compostos foram considerados de maior importancia odorifera para a formagdo do aroma
caracteristico da acerola. Os compostos volateis da acerola considerados importantes
contribuintes para o aroma caracteristico da acerola foram classificados em trés grupos:
“compostos contribuintes com aroma caracteristico de acerola” (grupo 1) como hexanal e
um composto ndo detectado pelo DIC; “compostos contribuintes com qualidade odorifera
agradavel” (Grupo 2) como Z-3-hexen-1-ol, acetato de 4-pentenila, hexanoato de etila e
hexanoato de hexila e “compostos contribuintes com qualidade odorifera desagradavel”
(grupo 3) como 2,4 dimetilfurano, 2-heptanona, 1-octen-3-ol, 6-metil-5-hepten-2-ona e

butanoato de 3-hexenila.

Dentre os 26 compostos de importancia odorifera classificados em trés grupos, de acordo
com sua contribuicdo ao aroma da acerola, foram escolhidos 11 compostos para fazer o
monitoramento. Os compostos que se mantiveram estaveis ao longo do processamento nas
etapas iniciais do processo foram o hexanal, acetato de 4-pentenila, hexanoato de etila,
hexanoato de metila e acetato de Z-3-hexenila. Enquanto isso os compostos que se
mantiveram estaveis nas etapas iniciais desde a despolpadeira até a centrifugacdo, mas
foram drasticamente reduzido apds o tratamento térmico foram o E-3-hexen-1-ol, Z-3-

hexen-1-ol, e 0 Z-3-hexenal.
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5. Através da andlise sensorial pode-se observar que as amostras do inicio do processamento
do suco de acerola integral (despolpadeira, refinamento e centrifugagdo) apresentaram perfis
sensoriais semelhantes entre si, caracterizados por aroma e sabor de acerola, aroma e sabor

de acerola verde os quais foram diminuindo ao longo do processamento.

6. As amostras do final do processamento (tratamento térmico e produto final com adigdo de
conservante) modificaram o perfil sensorial inicial do suco de acerola integral. Os
descritores aroma e sabor artificial e sabor de acerola cozida, ndo caracteristicos da fruta
fresca, foram percebidos em baixa intensidade nas etapas iniciais do processo, sendo
bastante intensificados ap6s o tratamento térmico e persistindo no produto final, provocando

uma alteracao no perfil sensorial global das amostras das etapas finais.

7. Foi observada uma correlagdo positiva significativa entre o E-3-hexen-1-ol o sabor de
acerola. O aroma de acerola correlacionou-se negativamente com acetato de 4-pentenila e
hexanoato de metila. Os compostos hexanoato de etila e hexanoato de metila apresentaram-
se positivamente correlacionados com o aroma artificial e sabor artificial respectivamente,
enquanto que o acetato de Z-3-hexenila apresentou-se diretamente proporcional a
intensidade de ambos descritores artificiais (aroma e sabor). O sabor cozido apresentou-se
positivamente correlacionado com hexanoato de metila e acetato de 4-pentenila, e
negativamente com o l-octen-3-ol. Os compostos butanoato de etila e 3-octanol ndo

apresentaram nenhuma correlagdo significativa com os descritores sensoriais.
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