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RESUMO

A diversificagdo no processamento de magds, como o desenvolvimento de licor
amadeirado de macd, agrega valor a cadeia produtiva dessa fruta retornando mais
renda para as empresas e produtores. A préatica de envelhecer bebidas, como licor
de frutas, incorpora compostos fenolicos provenientes da madeira contribuindo com
a valorizacdo sensorial devido a incorporagcdo de novos aromas e sabores. O
objetivo deste trabalho foi estabelecer um protocolo para elaboracéo de um licor de
maca envelhecido com chips de madeira, previamente tratados por ultrassom. Em
uma primeira etapa para obter uma formulagéo ideal para o novo licor de maga, foi
desenvolvido testes experimentais com trés variacdes do suco de maca Gala (suco
integral, suco integral+pectinase e pectinizado), misturado com alcool de cereais e
obtendo diferentes teores alcodlicos (15,0°; 17,5°; 20,0°; 22,5° e 25,0°), como
também diferentes teores de acucar (30, 50, 70 e 100g/L). Aplicou-se o processo de
envelhecimento, em licor com 100g/L de acucar e 20°GL, com adi¢cdo de chips de
madeira com queima e sem queima, variando o pré-tratamento desses chips, em
banho ultrassénico, dispositivo ultrassénico ou sem pré-tratamento, que foram
monitorados por 90 dias com a realizacdo de analise de compostos fendlicos totais,
atividade antioxidante (FRAP, DPPH e ABTS) e cor para avaliar evolugdo da
maturacao do licor. Analises fisico-quimicas foram realizadas antes e ap0s processo
de envelhecimento e avaliacdo sensorial para definir intensidade dos atributos
sensoriais e preferéncia entre os diferentes licores. A melhor formulacéo foi definida
com suco integral, pectinase e alcool de cereais, com parametro L* de cor, acima de
95,0, devido a qualidade de sedimentacdo e o teor alcodlico de 20°, porque nao
apresentou diferenca significativa entre os experimentos. O licor com 100g/L de
acucar apresentou maior percentual de aceitabilidade de 77,5%. Apos 90 dias, 0
licor que recebeu chips pré-tratados com dispositivo ultrassénico apresentou 116,5%
a mais em termos de fendis totais e em média (entre FRAP, DPPH e ABTS) 4,9
vezes mais em termos de atividade antioxidante do que licor controle. O pré-
tratamento com dispositivo ultrassdnico acelerou o processo de extracdo em 60 dias,
guando comparado com o licor que recebeu chips sem tratamento. Os chips sem
gueima contribuiram com acréscimo no conteudo fenélico em 17,4% a mais do que
os chips com queima, em termos de fendis totais. O licor que recebeu chips sem
gueima pré-tratados em dispositivo ultrassénico também apresentou maior variacao
de cor total AE=7,03 e sensorialmente apresentou mais preferéncia. Desta forma foi
possivel obter um protocolo para elaboracao de licor amadeirado de maca utilizando
chips de madeira pré-tratados com dispositivo ultrassonico. A utilizacdo da
tecnologia de ultrassom acelerou o processo de extracdo dos compostos fendlicos
da madeira, com acréscimo significativo no teor de compostos fendlicos e atividade
antioxidante do licor, e também intensificou a presenca dos atributos amadeirados
no licor de maca, contribuindo com a aceitacao e preferéncia do produto final.

Palavras-chave: envelhecimento de bebidas, dispositivo ultrassénico, extracdo de
compostos fendlicos, atividade antioxidante, analise sensorial.



ABSTRACT

The diversification in the processing of apples, such as the development of woody
apple liqueur, adds value to the productive chain of this fruit, returning more income
to companies and producers. The practice of aging beverages, such as fruit liqueur,
incorporates phenolic compounds from wood, contributing to the sensory
enhancement due to the incorporation of new aromas and flavors. The objective of
this work was to establish a protocol for the elaboration of an aged apple liqueur with
wooden chips, previously treated by ultrasound. In a first step to obtain an ideal
formulation for the new apple liqueur, experimental tests were developed with three
variations of Gala apple juice (whole juice, whole juice + pectinase and pectinized),
mixed with cereal alcohol and obtaining different alcoholic levels (15.0°; 17.5°; 20.0°;
22.5° and 25.0°), as well as different sugar levels (30, 50, 70 and 100 g/L). The aging
process was applied, in liqueur with 100 g/L of sugar and 20° GL, with addition of
wood chips toasting and untoasting, varying the pre-treatment of these chips, in
ultrasonic bath, ultrasonic device or without pre-treatment, which were monitored for
90 days with the analysis of total phenolic compounds, antioxidant activity (FRAP,
DPPH and ABTS) and color to assess evolution of the liqueur's maturation.
Physicochemical analyzes were performed before and after the aging process and
sensory evaluation to define the intensity of sensory attributes and preference among
different liqguors. The best formulation was defined with whole juice, pectinase and
cereal alcohol, with color parameter L*, above 95.0, due to the sedimentation quality
and the alcohol content of 20°, because there was no significant difference between
the experiments. The liqueur with 100 g/L of sugar showed a higher percentage of
acceptability of 77.5%. After 90 days, the liqueur that received pre-treated chips with
an ultrasonic device showed 116.5% more in terms of total phenols and on average
(between FRAP, DPPH and ABTS) 4.9 times more in terms of antioxidant activity
than control liquor. Pretreatment with an ultrasonic device accelerated the extraction
process by 60 days, when compared to the liquor that received untreated chips.
Untoasting chips contributed 17.4% more to the phenolic content than toasting chips,
in terms of total phenols. The liqueur that received pre-treated chips untoasting in an
ultrasonic device also showed a greater variation in total color AE = 7.03 and
sensorially presented more preference. In this way it was possible to obtain a
protocol for the elaboration of apple woody liqueur using pre-treated wooden chips
with an ultrasonic device. The use of ultrasound technology accelerated the
extraction process of phenolic compounds from wood, with a significant increase in
the content of phenolic compounds and antioxidant activity of the liqgueur, and also
intensified the presence of the woody attributes in the apple liqueur, contributing to
the acceptance and preference of the final product.

Keywords: beverage aging, ultrasonic device, extraction of phenolic compounds,
antioxidant activity, sensory analysis.
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INTRODUCAO

A maca é a terceira fruta mais produzida no mundo. Consiste na principal
fonte de compostos antioxidantes em varios paises, pois pode ser encontrada de
janeiro a janeiro em grandes supermercados. Esta atividade biologica esta
correlacionada ao seu perfil fendlico. A recomendacgéo de dietas alimentares ricas
em alimentos com altos niveis de compostos fendlicos podem proporcionar
beneficios & saude, reduzindo o risco de incidéncia de doencas cardiovasculares
como também de alguns tipos de cancer.

Produtores e empresas de processamento de maca devem investir no
desenvolvimento de produtos inovadores, principalmente onde possam ser utilizadas
as frutas classificadas como descarte industrial, que além de agregar valor a esta

matéria-prima, possibilita retorno de renda maior para a cadeia produtiva.

O desenvolvimento de produtos a partir do processamento de frutas, contribui
com a preservacdo de compostos bioativos com caracteristicas antioxidantes
presentes nas frutas, gerando produtos diferenciados com alto valor nutricional. Licor
de frutas € um produto de processamento relativamente simples que atende

perfeitamente esta demanda.

O envelhecimento de bebidas alcoodlicas contribui nas caracteristicas de cor e
aroma do produto final, porque geralmente € realizado em barris de madeira,
ocorrendo transferéncia de compostos quimicos e micro-oxigenacao, devido a
porosidade da madeira, acarretando em reacdes quimicas benéficas a bebida.
Entretanto, a maturacdo de bebidas requer tradicionalmente periodos muito longos
de estocagem, necessitando de grandes areas de processamento, além da
ocorréncia de perdas de produto por evaporacdo. Desta forma, a aplicacdo de
tecnologias alternativas para acelerar esta etapa de envelhecimento, como
ultrassom, micro-oxigenacao, campo elétrico pulsado e chips de madeira, vém ao
encontro da necessidade de negocios mais sustentaveis além da reducéo de custos

imobilizados e aumento da lucratividade.

Portanto, o objetivo este trabalho foi estabelecer um protocolo de fabricacéo
de bebida licorosa de maga com envelhecimento acelerado por chips de madeira de

carvalho tratados previamente com ultrassom.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GERAL

Estabelecer um protocolo de fabricacdo de bebida licorosa de macad com
envelhecimento acelerado por chips de madeira tratados previamente com
ultrassom.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Definir o processo e a formulacao ideal para elaboracédo de um novo licor de macgéa;

- Avaliar o processo de envelhecimento do licor de macad em presenca de chips de

madeira, com queima e sem queima;

- Verificar o efeito do ultrassom com banho ultrassénico e dispositivo ultrassénico no

pré-tratamento dos chips de madeira;

- Avaliar composicao fendlica e atividade antioxidante dos diferentes licores, obtidos

a partir de diferentes tratamentos;

- Analisar o perfil e aceitacdo sensorial dos licores, elaborados com auséncia e
presenca de chips de madeira, com queima e sem queima, tratados ou ndo com

ultrassom.



CAPITULO 1

REVISAO DE LITERATURA
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1.1 Macéa (Malus domestica Borkh)

A maca consiste em uma importante fonte de antioxidantes, muito eficaz no
controle preventivo aos radicais livres, que causam danos oxidativos a varias
moléculas no organismo humano, dando origem a muitas doengas degenerativas. A
maca tem alto valor nutricional com presenca de compostos fendlicos, vitaminas B e
C, calcio, potéassio, fésforo e fibra, recomenda-se incluir a maca na dieta diaria,
inclusive que se consuma com a casca, quando ingerida de forma fresca
(BOGDANESCU et al., 2017).

Estudos epidemioldgicos referenciam que o consumo da macéa contribui com
varios beneficios a saude, desde a diminui¢do do risco de doencas cardiovasculares
e diabetes do tipo I, diminuicdo nas taxas de colesterol total, diminuicdo no risco de
cancer de pulmédo e cancer coloretal, prevencdo da deméncia e Alzheimer até em
regimes destinados a reducao da obesidade (KALINOWSKA et al., 2014).

1.1.1 Dados produtivos da Maca

A maca é a terceira fruta mais consumida no Brasil, ficando atras apenas da
banana e laranja (ABPM, 2017). Em 2013 o consumo per capita foi de 4,95 kg, mas
inferior se comparado a Argentina (19,72 kg/hab/ano) e Chile (11,13 kg/hab/ano), e a
paises como Estados Unidos da América (18,45 kg/hab/ano) e a China (20,9
kg/hab/ano) (FAOSTAT, 2019).

A producdo nacional estd concentrada na regido sul, com 98% da producao
total, onde as condicfes de clima e altitude sdo mais favoraveis ao desenvolvimento
da cultura, com predominancia das cultivares Gala e Fuji, com 95% da area plantada
(IBGE, 2017; ABPM, 2018).

A macd foi a 3° fruta mais produzida no mundo, atras da melancia e da
banana, com producdo mundial em 2017 de 83,14 milh6es de toneladas, sendo a
China o maior produtor com 41,39 milhdes de ton (50% da producéo), seguido pelo
Estados Unidos da América com 5,17 milhdes de toneladas. O Brasil ocupou a 11°
lugar com 1,3 milhdes de toneladas (FAOSTAT, 2019). A partir da década de 70, a
pomicultura brasileira ganhou incentivos politicos e de pesquisa e tecnologia e

obteve crescimento significativo, resultando nos ultimos dez anos, uma producéo
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acima de um milhdo de toneladas por ano, conforme Figura 1.1 (WOSIACKI;
NOGUEIRA, 2018).

Figura 1.1. Evolugéo da producéo nacional da macga entre 1997 e 2017
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Fonte: FAOSTAT (2019).

O destino da producdo nacional segue entre 70% para consumo in natura,
20% para industrializacéo, principalmente bebidas, e 10% sao descartadas. Frutas
gue apresentam defeitos fisicos, danificadas e com alta incidéncia de defeitos
fitopatolégicos séo classificadas como descarte industrial e conduzidas ao
beneficiamento. Esse percentual de industrializacdo no pais tende a aumentar,
devido a demanda crescente no mercado interno pelo suco pronto para consumo,
sendo considerado o principal produto do processamento de maca (WOSIACKI;
NOGUEIRA, 2018).

Outros produtos também séo elaborados como doces, geleias, compotas e
vinagre. O fermentado alcodlico de maca, além do consumo direto, constitui a base
para a elaboracdo da sidra, bebida frisante e para a producdo de destilados
envelhecidos (SEBRAE, 2018).
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1.1.2 Compostos fendlicos da maca

O perfil de compostos fendlicos da macé varia conforme o tipo de cultivar, o
grau de maturacdo da fruta, condi¢cbes climaticas e de solo durante o plantio, como
também fatores inerentes a etapa de armazenamento durante periodo de
entressafra. Essas diferencas de perfil contribuem em aspectos sensoriais
essenciais na definicdo dos padrdes de qualidade de produtos derivados da maca,
como sucos, fermentados e sidras (ZIELINSKI et al., 2014; KARAMAN et al., 2013;
BOYER; LIU, 2004).

Os estagios de maturacdo e a variedade contribuem com variagdes no perfil
fendlico nos sucos de maca. Na variedade Gala, o conteudo fendlico diminui quando
amadurecem, mas voltam a aumentar na senescéncia, enquanto na variedade Fuiji
Suprema os valores diminuem com a senescéncia. A fermentacdo do suco para a
producédo de sidra reduz o contetudo fendlico que afeta principalmente os acidos
fendlicos e flavandis (SILVA et al., 2018).

A distribuicdo e o teor dos compostos fendlicos nos diferentes tecidos da fruta
apresentam diferentes capacidades antioxidantes. Enquanto o consumo de polpa de
maca pode fornecer 48-78% da capacidade antioxidante, esse valor pode aumentar
para 79-89% quando incluir a casca (ZARDO et al., 2013).

Durante as etapas no processamento de suco de macgd ocorre perda no
conteudo fendlico, principalmente devido as reacdes de escurecimento enzimatico e
durante a despectinizacdo, geralmente utilizada para obtencdo de suco clarificado
(ZARDO et al., 2008).

As principais classes de compostos fenolicos encontrados em macéas sao 0s
acidos fendlicos e os flavondides. Os &cidos hidroxicindmicos e o0s acidos
hidroxibenzdicos aparecem como representantes de acidos fendlicos e a classe dos
flavondides compreendem os flavan-3-0is (catequina, epicatequina e procianidinas),
antocianinas, flavondis (glicosideos de quercetinas) e dihidrochalconas (floretina e
floridzina), conforme esquema da Tabela 1.1 (ZIELINSKI et al., 2014; KALINOWSKA
et al., 2014; ZARDO et al., 2013).
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Tabela 1.1. Principais compostos fendlicos encontrados na maca

Principais Grupos Fenolicos Principais Compostos representantes

Acidos hidroxicinamicos Acido Clorogénico (acido 5-p-cafeoilquinico)
Acido p-cumarico
Acido cafeico

Flavan-3-0is Monoméricos — Epicatequina e Catequina

Oligomeéricos - Procianidinas

Antocianinas Cianidina — forma glicosilada

Flavonais Quercetina — formas glicosiladas

Dihidrochalconas Floretina 2-xiloglucosideo
Floridzina

Fonte: Zielinski et al. (2014); Kalinowska et al. (2014).

O acido clorogénico, ou acido 5-p-cafeoilquinico, € o principal representante
dos acidos hidroxicinamicos (Figura 1.2). Importante substrato para a enzima
polifenoloxidase, contribuindo para formacédo de pigmentos marrons (melanoidinas)
em macas (ALBERTI et al., 2014). A sua distribuicdo na fruta ocorre de forma
desigual, contribuindo com 79% dos fendlicos totais na casca, 76% na polpa e 87%
nas sementes (GUYOT et al., 1998).

Figura 1.2. Estrutura do acido clorogénico (a4cido 5-p-cafeoilquinico)

HO, CO,H

OH
OH

Fonte: Boyer e Liu (2004).

Os flavonoides sdo os mais estudados devido a contribuicdo de atividade
antioxidante benéfica a salude por apresentar elevado poder redutor (TSAO; YANG,
2003). Essencialmente a estrutura consiste de dois anéis aromaticos, A e B, ligados
por uma ligacdo carbono-3, usualmente na forma de um anel heterociclico, C.
Entretanto, variacdes estruturais dentro dos anéis, como numero de hidroxilas e

insaturacdes, subdividem os flavonoides em diferentes classes; antocianinas,
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flavonois e flavan-3-6is. A representacdo do esqueleto da estrutura quimica dos
flavonoides é apresentada na Figura 1.3 (BUENO et al., 2012).

Figura 1.3. Estrutura Basica da classe flavondides
RY
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HO 0 RS
C
R® R3
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Fonte: Bueno et al. (2012).

1.1.3 Suco de Maga

As cultivares Gala e Fuji, que sédo as principais produzidas no Brasil,
apresentam pouca aptidao tecnoldgica para o desenvolvimento de sucos e bebidas
alcodlicas, porque o conteudo de acidos organicos e de compostos fendlicos,
principais responsaveis pelo “corpo” da bebida, ndo é téo significativo. Uma
alternativa para este impasse tecnoldgico € realizar misturas proporcionais com suco
de provenientes de cultivares polinizadoras. Alguns paises da Europa cultivam
variedades especificas, denominadas de industriais, para a producdo de bebidas
(WOSIACKI; NOGUEIRA, 2018).

O processamento do suco de macd comeca com a selecdo e lavagem da
matéria-prima, e na sequéncia, as frutas sdo trituradas. A massa triturada é
prensada para extracdo de suco bruto ou integral. Para a producdo de sucos
clarificados, € realizado a despectinizacdo, que consiste em hidrolise das
substancias pécticas, responsaveis pela turvacdo dos sucos (haze) e da formacao
de sedimentos, comprometendo a transparéncia da bebida. Na sequéncia do
processamento, 0 suco clarificado ainda pode passar por etapa de filtracdo e de
pasteurizacdo. Neste momento, 0 suco esta pronto para envase e para ser
comercializado (LAZZAROTTO et al., 2016).
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A opcdo de concentracdo do suco até 70° Brix, a partir de evaporadores,
também é uma alternativa para as industrias. Esse recurso de concentracao
proporciona reducdo de custo operacional nas industrias, com areas menores de
armazenamento e também com custos menores de transporte, além de proporcionar
disponibilidade de produto durante todo o ano (WOSIACKI; NOGUEIRA, 2018).

Outra forma de concentrar o suco € por meio da crioconcentracdo. Nesse
processo, a dgua é parcialmente congelada para produzir uma suspensao de cristais
de gelo no produto que esta sendo concentrado, que sdo separados utilizando uma
coluna de lavagem ou centrifugacdo (OMRAN et al., 2013). Um método simples e de
baixo custo para a concentragcdo de suco de macga, que produz um excelente
produto natural, que preserva os niveis de compostos fenolicos nos sucos de maca,
bem como a atividade antioxidante, podendo ser utilizado para complementar e
enriquecer bebidas, a fim de melhorar as propriedades sensoriais, nutricionais e
antioxidantes (ZIELINSKI et al., 2019).

1.2 Licor

1.2.1 Historico

O nome licor tem origem nas palavras em Latim liquefacere e liquore, que
significam tornar liquido e liquido, respectivamente (SLIWINSKA et al.,, 2015). A
palavra licor possui outras acepcdes que podem designar preparacdes quimicas e
ou farmacéuticas (LIMA, 2016).

Na Idade Média, o preparo de tinturas, tbnicos e antissépticos para fins
medicinais, eram obtidos a partir do contato do alcool com ervas e vegetais. A
adicdo de particulas de ouro a essas misturas produziam um remédio que curava
todos os males, muito requisitado naquela época. Relatos histéricos, no final do
século XV retratam a adicdo de acuUcar a estes extratos proporcionando uma bebida
reconfortante e requintada, apreciada por pessoas de classes nobres. Naquele
momento, as misturas e extratos obtidos da infusdo de alcool e ervas, passaram de
remédios a bebidas da moda (LIMA, 2016).
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1.2.2 Definicédo e Legislagao

Licor € uma bebida alcodlica, que se caracteriza pela elevada proporcédo de
acucar misturada com &lcool e com compostos aromaticos extraidos de frutas,
raizes, sementes, sucos de frutas, ervas aroméaticas, flores, cascas de frutas ou de
plantas, bem como produtos de origem animal como creme de leite ou leite
condensado. Além disso, 6leos essenciais e aromas naturais e sintéticos também
podem ser usados (SLIWINSKA et al., 2015).

Os licores sdo bebidas faceis de serem consumidas, extremamente
agradaveis e muito saborosas, com propriedades digestivas e estimulantes. Podem
ser servidos como aperitivo, antes das refeicdes para estimular o apetite, ou como
digestivo, quando consumido apés (PENHA, 2006).

No Brasil, o tema € regulado pelo Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento (MAPA), com o Decreto N° 6.871, de 4 de Junho de 2009, define o
licor como uma:

“bebida com graduacdo alcodlica de 15 a 54% (v/v), a 20°C, e um
percentual de acUcar superior a 30 g/L, elaborado com &lcool etilico
potavel de origem agricola, ou destilado alcodlico simples de origem
agricola, ou bebidas alcodlicas adicionadas de extrato ou substancias de
origem vegetal ou animal, substancias aromatizantes, saborizantes,
corantes e outros aditivos permitidos por lei” (BRASIL, 2009).

A mesma legislacdo também estabelece a denominacéo recebida pelo licor
de acordo com a quantidade de acucar na composicdo. Licor seco que contém entre
30 a 100 gramas de acucares por litro; Licor fino ou doce que contém entre 100 a
300 g/L; Licor creme que contém mais de 350 g/L; Licor escarchado ou cristalizado &

a bebida saturada de acucares parcialmente cristalizados (BRASIL, 2009).
1.2.3 Classificacéo
Hé& varias formas de classificar e de denominar os licores, porque diversos

processos de obtencdo s@o conhecidos assim como as diversas matérias-primas

empregadas. As classificagbes mais encontradas levam em consideragao a origem


http://legislacao.planalto.gov.br/legisla/legislacao.nsf/Viw_Identificacao/DEC%206.871-2009?OpenDocument
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de obtengéo, natural ou artificial, a maneira de obter, o teor de alcool e agicar, como
comuns, finos e superfinos (LIMA, 2016).

Os licores naturais s&o considerados os licores produzidos a partir da
destilacdo de vinhos e ou bebidas fermentadas. Em geral denominados de
aguardentes ou destilados, apresentam elevado teor de alcool entre 40 e 65%. J& 0s
licores propriamente ditos, ou licores artificiais, obtidos da mistura de uma fonte
alcodlica, acucar, agua e extrato aromatico, neste caso, a qualidade dos
ingredientes é fundamental para a obtencdo de um produto de qualidade (LIMA,
2016).

Com relagcdo a forma de obtencdo os licores podem ser obtidos por
destilacdo, maceracéo e por mistura de extratos (esséncias), acucar e uma fonte de
alcool. Os licores obtidos por maceracdo designam as bebidas obtidas a partir do
procedimento onde uma substancia soélida é colocada em contato em alcool, por um
determinado tempo, para que ocorra a solubilizagdo de compostos soluveis e
transferéncia para a bebida final. E o método mais antigo e praticamente o mais
seguido nas preparacdes artesanais, porque é de simples operacionalizagao.

VariacOes da maceracéo sao aplicadas dependendo do tipo de matéria-prima
empregada, como a infusdo, que seria a maceracao a quente, no caso de utilizar
flores e folhas, e digestdo, uma maceracdo a quente mais prolongada, quando os
compostos volateis de interesse ndo sdo sollveis a temperatura ambiente (LIMA,
2016).

Nos licores por destilacdo, os aromas sédo obtidos por maceracéo ou digestao
seguida de destilacdo. Os licores provenientes da destilacdo apresentam elevado
grau de delicadeza e pureza. Os cuidados em conduzir a destilacdo, como a escolha
do gradiente de temperaturas durante o aquecimento € fundamental para preservar

0s compostos aromaticos (LIMA, 2016).

1.2.4 Licor de Frutas

Licor de frutas é uma bebida alcodlica preparada sem processo fermentativo,
cujos principais componentes naturais séo frutas. Cuidados durante o processo de

elaboracdo do licor sdo fundamentais para preservar as caracteristicas de cor,
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aroma e sabor, que sdo atributos que o consumidor ira associar a fruta com a qual
foi preparado (PENHA, 2006).

Bebidas elaboradas com frutas apresentam em sua composi¢ao final,
compostos fendlicos provenientes das mesmas e consequentemente poder
antioxidante benéfico a saude, quando o consumo nao ultrapassar os limites
recomendado pela Organizacdo Mundial da Saude (LETOWSKA et al., 2014).

A etapa de maceracdao alcodlica, durante a producao de licor, demanda maior
atencao devido ao fato que neste momento ocorre a extracdo de cor, aromas e
sabores provenientes da fruta e que vao contribuir com a qualidade final da bebida.
Os componentes fendlicos responsaveis por estas caracteristicas sdo sensiveis a
oxidacao e podem se perder durante o processo (PAZ et al., 2014).

A qualidade da fonte alcodlica contribui diretamente na qualidade final do
produto, deve ser neutro, de maneira a nao interferir no gosto, aroma ou cor do licor.
O alcool de cereais é 0 mais recomendado, porque € refinado e sem odor, o que

permite realcar o aroma e sabor da fruta (EMATER, 2018).

1.2.4.1 Licor de Maca

No noroeste da Franca, o licor de macéa € um aperitivo tradicional e produzido
sob denominagao de origem como “Pommeau”. Trés produtos receberam titulos com
Appellation d’Origine Contrélée (AOC) pelo governo Francés: “AOC Pommeau de
Normandie”, “AOC Pommeau de Bretagne” e “AOC Pommeau du Maine.” O
Pommeau de Normandie €é o mais renomado e foi o primeiro a ser rotulado em
1991.

O pommeau é elaborado a partir da mistura de suco de maca bruto ou
clarificado e Calvados, destilado de sidra, em propor¢cdes de aproximadamente 2:1,
respectivamente. Posteriormente, essa mistura é armazenada em barris de madeira
e dependendo o produtor, varia o tempo de envelhecimento de 14 a 21 meses. O
produto final apresenta cor caracteristica ambar, com teor alcodlico entre 15-20% e
minimo 69 g/L de acucar (LEGIFRANCE, 1991).
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1.3 Considerac0es finais

O licor envelhecido de mac¢d é um produto inexistente no Brasil. O
desenvolvimento de uma bebida alcodlica a partir de uma fruta rica em compostos
fendlicos e mais compostos provenientes da madeira na etapa de maturacao, atende
uma demanda atual por produtos naturais e com apelo de identidade e originalidade,
além da qualidade intrinseca.

Utilizar a maca para fabricacdo de licor agrega valor a matéria-prima, ainda
mais se o licor for envelhecido, e consequentemente pode gerar mais renda ao
produtor desta cultura.

Envelhecer licores em contato com a madeira ndo é uma pratica muito
utilizada, o mais comum é realizar um “descanso” da bebida em tanques, antes da
etapa de envase. Desenvolver um protocolo que use a madeira nesta etapa de
maturacdo contribui para uma bebida de qualidade com mais complexidade

sensorial, pois compostos oriundos da madeira séo incorporados.
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2.1 Introducéo

Bebidas alcodlicas (vinhos, cervejas, destilados e licores) podem ser
acondicionadas em barris de madeira antes do consumo. Durante esse
armazenamento, as bebidas desenvolvem aroma e sabor distintos que sao
apreciados pelos consumidores (BALCEREK et al.,, 2017). Originalmente, o
acondicionamento em barris servia apenas como meio de armazenamento e
transporte, e possivelmente foram os celtas, por volta do século Il AC, que
inventaram para substituir as anforas (vasos de ceramica) que tinham o
inconveniente de quebrar facilmente. Os mesopotamios antigos usavam madeira de
palma, para confeccéo dos barris, mas o uso de carvalho remonta a partir do império
romano, com objetivo e necessidade de armazenar e transportar vinho por longas
distancias e longos periodos de tempo (ZHANG et al., 2015).

O processo de envelhecimento ou maturagdo de bebidas alcodlicas agrega
gualidade sensorial ao produto final, principalmente com mudancas na cor, sabor e
aromas. Alteracdes na composicdo e concentracdo de compostos quimicos da
bebida sdo as principais modificacbes que ocorrem durante a maturacdo e s&o
causadas por alguns mecanismos principais: 1) Extracdo direta de compostos de
madeira; 2) Extracdo e decomposicdao de macromoléculas da madeira na bebida; 3)
Reacdes entre componentes da madeira e os constituintes da bebida ‘jovem’; 4)
Reacdes envolvendo apenas os extratos da madeira; 5) Reacdes envolvendo
apenas 0s componentes da bebida e 6) Evaporacdo de compostos volateis
(MOSEDALE; PUECH, 1998).

As praticas de envelhecimento influenciam na qualidade final dos destilados
de forma significativa. Aspectos como as espécies de madeira, intensidade de
tostagem e periodo de maturacdo sdo os principais fatores que podem modificar a
composicao quimica e propriedades sensoriais de destilados (BORTOLETTO et al.,
2016). Condicbes ambientais durante o armazenamento, como controle de
temperatura e umidade, também séo fatores que podem contribuir para um destilado
com caracteristicas Unicas, produzindo uma bebida com identidade prépria
(AQUINO et al., 2006).

Cada vez mais pesquisas sobre aceleracdo do envelhecimento despertam
interesse, pois oferecem uma alternativa economicamente mais viavel aos

produtores de bebidas. Além de reduzirem os custos de processo com reposi¢cdo ou
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manutencdo dos barris, também proporcionam uma diminuicdo de perdas de
produto por evaporagdo, que ocorre quando armazenados por longos periodos
(MADRERA et al., 2013).

Entretanto, muitos estudos cientificos sobre tecnologias alternativas para
acelerar etapa de envelhecimento estdo sendo realizados, com resultados
equivalentes aos métodos tradicionais, onde as caracteristicas sensoriais e fisico-
quimicas das bebidas s&o similares (DELGADO-GONZALEZ et al., 2017; GARCIA
MARTIN e SUN, 2013; LAQUI-ESTANA et al., 2019; SANCHEZ-GOMEZ et al., 2018;
ZHANG et al., 2013). Desta forma, esta revisdo tem como objetivo agregar
conhecimentos existentes sobre as reagfes quimicas envolvidas durante o
envelhecimento de bebidas, os mecanismos responsaveis pelo desenvolvimento dos
marcadores de envelhecimento e as tecnologias alternativas para acelerar estas
reacdes, como uso de chips de madeira, ultrassom, micro-oxigenagdo e campo

elétrico pulsado.

2.2 Formacéao de compostos durante etapa de maturacao

As reacgbes que ocorrem durante a maturagdo, envolvendo os compostos
presentes na prépria bebida ‘jovem’ como também entre os compostos derivados da
madeira, consistem em reacdes de oxidacdo, esterificacdes, reacdes de Maillard,
polimerizacbes e policondensacdes. As principais mais citadas sdo a oxidacao
gradual do etanol em acetaldeido e acido acético, seguida pela formacao de acetato
de etila, via reacdo de esterificacdo do etanol e acido acético (MOSELADE; PUECH,
1998).

Varios compostos sdo apontados na literatura internacional como marcadores
de envelhecimento de bebidas, como referéncia nos processos de maturacdo de
uisque e de vinho. Entre eles, os compostos fendlicos de baixo peso molecular,
como o acido galico, 5-hidroximetilfurfural, furfural, coniferaldeido, vanilina, acido
vanilico, sinapaldeido, siringaldeido e acido siringico que sdo extraidos da madeira
durante o periodo de maturacdo por varios mecanismos de degradacéo da celulose,
hemicelulose e da lignina (BORTOLETTO; ALCARDE, 2015).

A celulose & uma fibra de reforco, a lignina atua como uma matriz e a
hemicelulose como uma espécie de composto intermediario entre eles. Enquanto a

hemicelulose e lignina originam agucares livres e precursores aromaticos durante o
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envelhecimento de bebidas alcodlicas, por outro lado, devido & sua estrutura
cristalina, a celulose sofre poucas degradacbes ou modificacbes quimicas,
contribuindo mais com a resisténcia e permeabilidade da madeira (LE FLOCH et al.,
2015).

A lignina é um polimero composto por monémeros fenilpropandicos que se
diferenciam de acordo com as posi¢des do grupo metoxila. Em madeiras duras, tipo
carvalho, predominam dois mondmeros principais, &lcool sinapilico e 4&lcool
coniferilico (SCHWARS et al., 2014). Os mecanismos de formacao dos congéneres
de maturacédo a partir da lignina inicia-se a partir da degradacao térmica, na pratica
da tanoaria, seguido por processo de hidroetandlise quando a madeira entra em
contato com a bebida alcodlica, com liberagdo de mondmeros que sdo oxidados
sucessivamente a aldeidos aromaticos e posteriormente em seus acidos (Figura
2.1), incluindo sinapaldeido, siringaldeido e acido siringico, originarios do alcool
sinapilico e coniferaldeido, vanilina e acido vanilico, originarios do alcool coniferilico
(CERNISEYV, 2017; LE FLOCH et al., 2015; ALCARDE et al., 2014).

Figura 2.1. Formac&o de compostos aroméaticos a partir da lignina

—
. i i 02 . i 0z _ ; 02 . L
Alcool Sinapilico — Sinapaldeido — Siningaldeido — Acido Siringico

Degradacdo
Térmica
Lignina

<

Hidroetanolise

. o 0 . 02 . 0: i . .
Alcool coniferilico = Coniferaldeido — Vanilina = Acido Vanilico

\—

Fonte: Schwarz (2014); Cernisev (2017).

Importante ressaltar que o pré-tratamento térmico que os barris de madeira
recebem antes de serem utilizados, interfere de forma significativa nos niveis de
compostos produzidos a partir da degradacéo principalmente da lignina da madeira,
como também da hemicelulose (CERNISEV, 2017; LE FLOCH et al., 2015).

A hemicelulose representa uma fonte de monossacarideos (pentoses) a partir
de sua hidrolise, contribuindo com o corpo da bebida, durante o envelhecimento.
Esses acucares podem caramelizar diretamente durante a etapa de queima do barril

e produzir precursores aromaticos como furfural e 5-hidroximetilfurfural, além de
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proporcionar a cor do caramelo marrom (ALCARDE et al., 2014, BORTOLETTO;
ALCARDE, 2015; LE FLOCH et al., 2015).

O congénere de maturacao &cido gélico, oriundo dos taninos hidrolizaveis da
madeira, esta relacionado ao incremento de viscosidade e textura da bebida durante
0 processo de envelhecimento. Este composto extraido diretamente da madeira, é
uma substancia nao-volatil, que contribui com visual e textura da bebida com
qualidade mas nao no bouquet aromatico (ALCARDE et al., 2014).

Procedimentos escolhidos durante a tanoaria, nome dado ao oficio de
produzir barris de madeira, tendem a modular caracteristicas especificas na bebida
envelhecida. Por exemplo, intensidade da queima final aplicada aos barris, tipo de
madeira, ou seja, a origem botanica, e a capacidade do recipiente podem melhorar a
complexidade aromatica da bebida, porque ocorrem diferencas significativas no
perfil fendlico e composicdo de volateis durante a extracdo destes compostos
(AQUINO et al., 2006; BORTOLETTO; ALCARDE, 2015; CALDEIRA et al., 2010).

2.3 Tecnologias alternativas para acelerar envelhecimento de bebidas

2.3.1 Chips de madeira

O envelhecimento de destilados e vinhos em contato com a madeira é
fundamental para obtencdo de aspectos positivos na qualidade da bebida, porém,
barris de madeira séo dificeis de limpar e que com o passar do tempo podem surgir
problemas com contaminacdo microbiologica, principalmente em vinhos (TAO et al,
2014a). Durante este periodo pode ocorrer evaporacao de parte do etanol da bebida
entre 1 a 3% por ano, se ndo houver controle de umidade e temperatura no local de
armazenamento (MOSEDALE; PUECH, 1998).

Além disso, o uso prolongado e sucessivo dos barris contribui com a reducao
da quantidade de substancias extraiveis e também com a taxa de extracdo desses
compostos (BALCEREK et al., 2017). Garde-Cerdan e Ancin-Azpilicueta (2006),
elaboraram uma revisdo com estudos experimentais de envelhecimento de vinhos
em barris novos, com 3 e 5 reusos. Constataram reducdo da disponibilidade de
compostos volateis derivados da madeira. A porosidade e a permeabilidade da

madeira também sdo alteradas, causando colmatagdo progressiva dos poros da
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madeira, diminuindo a taxa de consumo de oxigénio pelo vinho (PEREZ-PRIETO et
al., 2003).

Com a intengédo de aproveitar material residual da fabricacdo de barris de
carvalho ou de barris antigos descartados, produtores iniciaram testes de uso de
fragmentos e lascas, adicionando diretamente no vinho ou destilado em tanques de
aco inox. Além de tornar o negécio ambientalmente sustentével, foi verificado que
esta pratica acelerava o processo de envelhecimento (MOSEDALE; PUECH, 1998).

Em 2006, a Unido Europeia autorizou o uso chips de madeira de carvalho na
producéo de vinho, pelo Regulamento (EC) n° 1507/2006 de 11 de Outubro de 2006.
A partir deste momento, adicdo de lascas de carvalho foi intensificada para obter
vinhos com caracteristicas de madeira semelhantes aos vinhos envelhecidos em
barris (Regulamento (CE) no 1507/2006 da Comissao das Comunidades Europeias,
n.d.).

Uma grande variedade de pecas de madeira pode ser encontrada no mercado
em formato de chips, cubos, pé, aparas, granulados, blocos ou tabuas, de distintas
origens botanicas, com varios tamanhos e diferentes graus de queima. Ha uma
variedade de termos utilizados para designar essas diferentes formas de
apresentacdo de madeiras, como também falta de padronizacdo desses produtos.
Devido a imprecisdo destes termos, se faz necessario a realizacdo de andlises
guimicas desses formatos de madeiras antes da sua utilizacdo, a fim de prever o
seu efeito nas caracteristicas quimicas e sensoriais da bebida (FERNANDEZ DE
SIMON et al., 2010; JORDAO et al., 2012; TALOUMI; MAKRIS, 2017).

Trabalhos cientificos com chips de madeira possibilitam estudos com
espécies de madeira ndo usuais na industria de bebidas (Tabela 2.1), assim
diferentes contribuicbes fendlicas e consequentemente contribuicbes sensoriais
podem ser obtidas (BORTOLETTO; ALCARDE, 2013; DE SIMON et al., 2014;
MADRERA et al., 2010; TALOUMI; MAKRIS, 2017).
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Tabela 2.1. Pesquisas com aplicac&o de chips de madeira no envelhecimento de bebidas.

(continua)
Madeira/Tratamentos
Bebida Origem Botéanica Queima Dimensdes Dosagem Tempo Principais Resultados Referéncia
. Carvalho francés e Sem queima;  0,5x1,5x0,2 3g/L 1,5meses Chips sem queima e com queima média
QT americano Média; Média cm apresentaram maior teor fendlico. O grau de
‘;: g ﬁ ? Plus e Forte S0l 3 meses queima foi mais significativo do que a dosagem DUMIZ};;% etal.,
S oo dos chips.
L <
Carvalho francés e Forte Tébuas 2 unidades 6 meses O sistema de envelhecimento afetou o perfil
2 Castanheira Tablet 47 unidad sensorial das aguardentes enquanto a qualidade
o o avlets unidades geral ndo foi afetada. As aguardentes CALDEIRA. et al
K < Barril (650L) 1 unidade envelhecidas com tablets parecem mais maduras 2010’ "
2S que a bebida em barril, enquanto as aguardentes
8 envelhecidas com tadbuas apresentaram perfil
intermediario
© Carvalho francés Leve Cubos 3g/L 3 meses A cerveja armazenada com cubos de carvalho e
S o . ) gueima forte teve a maior concentracdo de WYLER et al.,
% 2 Média Barril (20L) 1 unidade compostos fendlicos, seguida pela cerveja 2015
o- Forte amadurecida em barril de carvalho.
Carvalho francés Média Chips 7,8 g/L 12 meses O estudo mostrou evidéncias de que a influéncia
Tab 12 unidad modificadora da madeira na composi¢édo fendlica
abuas unidades do vinho ndo dependeria apenas da transferéncia .
Barril (225L) 1 unidade passiva de fendlicos da madeira para o vinho, LAQUI-ESTANA

mas também das modificagBes fisico-quimicas etal., 2019
dos polifendis da uva pelos polifentis da madeira.

Vinho tinto

(Carmenére e
Cabernet sauvignon)




Tabela 2.1. Pesquisas com aplicac&o de chips de madeira no envelhecimento de bebidas.

32

(concluséo)

Carvalho Francés Forte Chips (1x1x1 3g/L 6 meses A extracdo de fendlicos foi maior com chips
cm) . comparado ao barril. Na sensorial foi verificado
1 unidade i
Barril (200L gue a dogura estava menos presente no vinho
o arril ( ) com chips e que o tanino era mais proeminente. ]
=32 No vinho com chips de madeira, os compostos ESPITIA-LOPEZ
2 5] fendlicos mais influentes foram vanilina, acido p- et al., 2015
.% 2 hidroxibenzoico, epicatequina, acido p-cumarico e
acido ferulico. Para o vinho envelhecido em barril,
0Ss compostos mais importantes foram os acidos
cafeico e siringico.
Carvalho: francés, Média Chips 6 g/L 4 semanas Extratos obtidos a partir da macera¢éo com chips
o americano e Média Pl de castanheira, carvalho espanhol e de cerejeira
oS Lo(\, espanhol edia Flus mostraram perfil fendlicos e furanicos, fenois
g < '}05 /Castanheira totais e atividades antioxidantes equivalentes aos MADRERA, et al.,
2 g s} /Cerejeira carvalhos comerciais (americano e francés). 2010
288 /Amieiro/Freixo/Faia
= 9
=w®
2 Carvalho: Sem queima; Granulado 59g/L 2semanas Os melhores resultados foram obtidos com a
€3 . Leve; Média e Chi 15 g/l 4 madeira no formato granulado e com nivel médio
q>) Q americano Forte IpS 9 semanas - gq gueima. O tempo de contato ndo influenciou RODRIGUEZ-
'g o francés 25 g/L 6 semanas Significativamente os pardmetros avaliados. SOLANA et al.,
S 9 2017
=9
NS
o}
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2.3.2 Ultrassom

Os efeitos de ultrassom em sistemas liquidos estdo relacionados
principalmente ao fendbmeno da cavitacdo, que ocorre quando ondas longitudinais
sdo criadas, formando regibes alternadas de compressédo e rarefacdo sobre as
moléculas. Esse sistema de cavitacdo gera energia em pontos do meio liquido,
ocasionando aumento de temperatura e de pressao, produzindo efeitos como
cisalhamento e turbuléncia, devido ao colapso de bolhas produzidas durante o
processo (SORIA; VILLAMIEL, 2010).

Os sistemas de ultrassom séo classificados quanto a forma de aplicacdo em
de baixa intensidade (< 1 W/cm?), que emprega alta frequéncia (> 1 MHz) e niveis
de poténcia muito baixos e alta intensidade (10-1000 W/cm?2), com uso de baixas
frequéncias (20-100 kHz) e altas poténcias. Os sistemas de baixa intensidade s&o
insuficientes para causar cavitacdo acustica, produzindo minimas alteracdes fisico-
guimicas no material através do qual a onda passa. Em contrapartida, os de alta
intensidade, geram cavitagdo e produzem modificagcbes fisico-quimicas em
numerosas aplicacdes (OJHA et al., 2017).

Os tipos de equipamentos de ultrassom mais usados em escala laboratorial
séo o banho ultrassonico e a sonda ultrassonica. O banho ultrassénico € comumente
utilizado para dispersao sélida em solvente e para desgaseificar solucées. A sonda
ultrassénica, muito mais potente, devido a concentracao da intensidade ultrassénica
em uma superficie reduzida (apenas a ponta da sonda) em comparacdo ao banho
ultrassoénico. No sistema de sonda, deve-se ter um cuidado especial com o aumento
rdpido da temperatura na amostra (CHEMAT et al., 2017b). Outro sistema
encontrado sdo 0s sonorreatores, que podem ser comparados aos banhos de agua
ultrassoénicos de alta intensidade, mas 50 vezes mais intenso. As amostras podem
ser processadas em tubos selados ou frascos, eliminando aerossois e contaminagao
cruzada (PICO, 2013).

A facilidade de reproducao dos resultados de laboratério em escala industrial
demonstra um aspecto positivo do ultrassom, realizando ajustes na intensificacao do
processo e reducdo do consumo de energia. Ambos os tipos de dispositivos para
ultrassom de alta poténcia, como sonda e sistemas de banho sdo amplamente
utilizados industrialmente. A escolha do sistema dependerd da matriz e com qual
objetivo se deseja (CHEMAT et al., 2017b).
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Em processos extrativos, quando assistidos por ultrassom, a cavitagdo rompe
as membranas das paredes de células vegetais e outras estruturas facilitando a
liberacdo de compostos organicos extraiveis, consequentemente, reduzindo o tempo
empregado e consumo de solvente, simplificando os processos, conferindo maior
pureza ao produto final, eliminando pés-tratamento de 4guas residuais e reduzindo o
consumo de energia fossil (CHEMAT et al., 2017b; PICO, 2013).

Outro aspecto relevante do uso do ultrassom em sistemas liquidos é a
formacdo de radicais livres através de fenbmeno denominado sondlise. Durante
€sse processo a agua pura saturada com um gas inerte, sofre homélise térmica das
moléculas de agua dentro da bolha, produzindo os radicais H e OH, que podem se
recombinar formando novamente H,O como também H, e H,O, (DHARMARATHNE
et al., 2013).

A presenca de radicais livres produzidos pelo ultrassom, pode induzir reaces
oxidantes, que contribuem na complexacdo de sabores e aroma de bebidas
envelhecidas, com a presenca de compostos fendlicos e compostos volateis, que
séo derivados deste tipo de reacdo de oxidacdo entre a bebida jovem e os barris de
madeira (DELGADO-GONZALEZ et al., 2017).

A aplicacdo de ultrassom ao vinho poderia promover a interacdo dos seus
ingredientes, gerando reacfes quimicas e acelerando as taxas de reacéo,
promovendo mudancas quimicas e estruturais da bebida equivalentes aquelas que
ocorrem no envelhecimento tradicional, ao longo de varios anos (GARCIA MARTIN;
SUN, 2013).

Yan et al. (2017) avaliaram os teores de ions e de for¢a ibnica para investigar
o0 mecanismo de mudanca da condutividade elétrica do vinho sob irradiacao
ultrassoénica. Estudos na alteracdo da condutividade elétrica durante o processo de
envelhecimento em vinhos tem sido uma abordagem cientifica para quantificar as
reacdes quimicas relacionadas ao envelhecimento, porque as reacées podem ser
iniciadas pela conversao de cations e pela degradacdo ou funcéo auxiliar de acidos
organicos. Este fenbmeno de mudanca de condutividade elétrica esta relacionado
com a alta temperatura localizada a partir do colapso de bolhas a partir do efeito da
cavitacdo ultrass6nica ou pelo movimento de ions acelerados pela ultrassonografia.
As mudancas nos ions, especialmente para os cations dos elementos transicionais e
0s anions de alguns acidos organicos, sdo importantes porque podem iniciar as

reacdes redox dos fendis que ocorrem no envelhecimento natural do vinho.
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O ultrassom tem sido estudado como tecnologia alternativa para acelerar o
processo de envelhecimento de vinho nas borras (DEL FRESNO et al., 2018).
Naturalmente essa técnica ocorre de forma lenta, sendo necessério alguns meses
entre a autdlise das leveduras até a percepcado dos efeitos nos vinhos. O
envelhecimento de vinhos nas borras, aumenta os compostos volateis, promove a
estabilidade das cores e reduz a adstringéncia nos vinhos tintos.

Uso de ultrassom como técnica para acelerar envelhecimento de bebidas
alcodlicas, como vinho e destilados, tem sido testado em estudos recentes (Tabela
2.2). Zhang e Wang (2017) realizaram testes com aplicagao de ultrassom em vinho
tinto Cabernet Sauvignon f‘jovem’. Os resultados mostraram que o uso de
parametros adequados do ultrassom, menor frequéncia e poténcia, e tempo de
exposicado adequada, pode acelerar algumas reacdes de envelhecimento do vinho e
encurtar o tempo de vinificagdo. Mostrando que as tendéncias de mudanca dos
indices de cor do vinho sdo coincidentes em ambos os vinhos tratados com e sem

ultrassom.
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Bebida

Experimento/Parametros

Principais Resultados

Referéncia

Licor de Café

Aplicacgé@o US na bebida
Banho ultrassénico
Frequéncia: 20 kHz
Tempo: 0 a 6 horas

Em 6 horas de aplicacdo de US atingiu resultados de teor de
alcool, teor de cafeina e turbidez similares ao envelhecimento
convencional com 180 dias.

SHYR; YANG, 2016

Vinho tinto
(Cabernet sauvignon)

Aplicacdo US no vinho antes estocagem em

garrafas vidro.

Dispositivo ultrassénico
Frequéncia: 20 kHz

Poténcia: 100 /150/200 W

Tempo aplicagdo US: 0/ 14 / 28min
Tempo estocagem: 70 dias

O tratamento com ultrassom ndo influencia apenas
temporariamente as caracteristicas de cor e compostos
fendlicos do vinho, mas também tem um efeito mais longo em
suas evolucBes durante o armazenamento do vinho. O vinho
tratado apresentou mudangas mais rapidas do que a do vinho
ndo tratado em relacdo aos pardmetros estudados.

ZHANG; WANG, 2017

Vinho greengage

Aplicacéo na bebida

Banho ultrassénico
Frequéncia: 28 kHz e 45 kHz
Poténcia: 240/300/360 W
Tempo: 50 minutos

Tempo estocagem: 15 dias

A melhor condigdo de aplicagdo do US, em 30 minutos, com
45 kHz e 360W, resultou no aumento na concentracdo de
acidos e ésteres e diminui¢éo de alcoodis secundarios.

ZHENG et al., 2014

Vinho tinto (Tempranillo) e
Vinho modelo

Aplicac¢do no vinho

Dispositivo ultrassénico

Frequéncia: 24 kHz

Poténcia: 400W

Densidade de poténcia acustica: 52 W/cm?
Probe: 22 mm

Amplitude: 50pm

Tempo aplicagdo: 170 min

1° etapa: 5 min — 2x/semana - 5 semanas
2° etapa: 15 min — 2x/semana

Tempo envelhecimento: 135 dias

A aplicagdo de US durante o envelhecimento do vinho nas
borras aumenta duas vezes o teor de polissacarideos. O
tratamento afetou alguns parametros enoldgicos, como 0s
compostos volateis fermentativos e o teor total de
antocianinas. A sonificacdo das borras antes da dosagem nos
vinhos pode ser um procedimento mais indicado.

DEL FRESNO et al., 2018

Nota: US = ultrassom



37

2.3.3 Micro-oxigenacao

A micro-oxigenacdo é uma tecnologia onde quantidades minimas de oxigénio,
em taxas de mg O./L bebida, sdo dissolvidos de forma intencional em bebidas
‘jovens’, tentando simular o modelo de transferéncia de oxigénio que ocorre através
da porosidade dos barris de madeira, com objetivo de provocar mudancas
desejaveis na cor, no aroma e na textura (Tabela 2.3). Na vinificagdo, as principais
afirmacdes sobre o efeito da micro-oxigenagéo incluem uma melhoria na vitalidade
das leveduras durante a fermentacdo alcodlica, melhora na cor e estabilidade do
vinho, caracteristicas organolépticas mais complexas, reducdo nos odores de
enxofre e, também, a capacidade de imitar as reacbes que ocorrem durante o
envelhecimento do vinho (GOMEZ-PLAZA; CANO-LOPEZ, 2011).

O uso da micro-oxigenacao requer o uso de equipamentos especializados
para regular as doses de oxigénio administradas, pois um fluxo de oxigénio muito
grande pode ser inadequado, levando a oxidacdo de aromas, a precipitacdo de
polimeros de alto peso molecular e também reducéo da intensidade da cor do vinho.
O uso adequado de micro-oxigenacdo pode estabilizar a cor e diminuir a
adstringéncia e caracteristicas herbaceas do vinho. No entanto, a micro-oxigenacao
somente nao fornece sabores e taninos elagicos proveniente do contato com a
madeira, e por isso, € recomendado 0 uso de micro-oxigenacdo como técnica
complementar ao envelhecimento em carvalho (CANO-LOPEZ et al., 2010; LLAUDY
et al., 2006).

A prética do envelhecimento do vinho em tanque de aco inoxidavel envolve
seu armazenamento em contato com a madeira com pequena dosagem de oxigénio
para obter um vinho final mais estavel no tempo e com as mesmas caracteristicas
dos vinhos envelhecidos em barril. A dosagem de oxigénio dissolvido € fator
determinante para alcancar um desenvolvimento correto de vinho, e deve ser
aplicada de acordo com as necessidades de vinho e com o tipo de madeira
escolhida. Alamo et al. (2010), realizaram experimentos para determinar a demanda
de oxigénio para um mesmo vinho ser envelhecido em tanques, a partir de
diferentes fontes de madeira em formato de lascas e tabuas feitas de carvalho
americano (Quercus alba), francés (Quercus petraea) e carvalho espanhol (Quercus
pyrenaica). Os resultados indicaram que o tamanho e a origem da madeira usada,

determinam quantidades diferentes de oxigénio necessarias durante o processo.
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Bebida Dosagem O Etapa processo Principais Resultados Referéncia
Vinho Tinto A o _ Produziu vinhos com cor~vermelha menosintensa.
(Cabernet _?_mg/L{mes Apllcagz:_xo antes do envelhecimento Aumepto na con(_:enfrag_ao de antocianinas e LLAUDY et al., 2006
sauvignon) empo: 3 meses em barril reducdo da adstringéncia.
r esrégiO: N - . Demonstrou que a MOX pode fornecer beneficios
Vo Trio e e D e Thox s 5 CUIA0US 30 i) 20 longo d0 eMED, COMO 0 0 oz ¢ o
(Cabernet 3° esté.i0'2r?1 /LImés a c’)sg férm(fnta a0 malolatica (2° desenvolvimento ~de uma cor mais intensa 2010 ’
sauvignon) T g ) 9 pt, i & sustentada por compostos resistentes a
empo: 3 meses estagio). descoloragéo do SO,.
Ap6s trés meses, os vinhos com MOX
apresentaram perfil cromatico e fendlico similar
com vinhos envelhecidos em barris de carvalho.
Vinho tinto 3 mL/L/més Antes do engarrafamento Porém apds 6 meses engarrafados, os vinhos CANO-LOPEZ et al.,
Tempo: 3 meses com MOX ndo apresentaram a mesma 2010
similaridade croméatica, com aumento da cor
amarela.
Os niveis de acetaldeido no engarrafamento
Aplicaram em vinhos com 4 foram um fator significativo no perfil dos
_ _ 1,04 mg/L/ano c_omposigc”)es microbioldgicas compostos fenc')l@cos apés um ano, com as
Vinho Tinto ’ diferentes. antocianinas mais afetadas, depois flavondis,
2,35 mg/L/ano L e . . o . LR P HAN et al., 2019
(Cabernet 3.65 mg/L/ano Niveis de acetaldeido inicial: 4,86; flavondides e &cidos hidroxicindmicos. Niveis
sauvignon) y 8,67 e 29,66 mg/L aumentados de acetaldeido e entrada de oxigénio

Tempo: 12 meses

Antes Engarrafamento em garrafas
de vidro transparentes

também produziram niveis mais altos de acetais
heterociclicos do glicerol.

Nota: MOX = micro-oxigenacao
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2.3.4 Campo Elétrico Pulsado

A tecnologia de Campo Elétrico Pulsado (CEP) consiste na aplicacdo de um
campo elétrico na forma de pulsos de alta voltagem sobre um alimento, colocado
entre dois eletrodos por um curto periodo de tempo, geralmente de microsegundos.
Esse tratamento com CEP, também conhecido como eletroporacdo ou
eletropermeabilizacdo, é considerado um processo ndo térmico, reduzindo o risco de
degradacdao térmica de compostos termolabeis (CHEMAT et al., 2017a; YANG et al.,
2016).

Os primeiros estudos do uso de campos elétricos pulsados referenciam a
aplicagéo para reducdo da carga microbiana em alimentos, que ocorre devido ao
dano gerado a integridade da membrana celular dos microrganismos presentes,
induzida pelos pulsos de alta voltagem. Este mecanismo € chamado de
eletroporacao celular. A eletroporacao celular por CEP é dividida em quatro etapas:
(1) construcéo do potencial transmembrana pelo campo elétrico externo aplicado, (2)
criacdo de pequeno poros hidrofilicos metaestaveis, quando a transmembrana
potencial foi construida; (3) evolucdo da populacdo de poros — a mudanca no
numero e / ou tamanho dos poros durante um tratamento elétrico; e (4) estagio pés-
tratamento, com ocorréncia de processos posteriores ao tratamento como
vazamento de compostos intracelulares e encolhimento de poros (SAULIS, 2010).

Devido a essa capacidade de gerar poros em membranas celulares animais
ou vegetais, o CEP tem sido utilizado em processos de extracdo por solventes
(difuséo) e campos de forca (prensagem, filtracdo e centrifugacdo), muito utilizados
para a producdo de alimentos liquidos e bebidas, melhorando rendimento da
producdo de sucos de fruta, por exemplo, bem como intensificando o processo de
extracdo de moléculas de interesse, como o0s polifendis. Pré-tratamentos que
modificam a permeabilidade das membranas celulares, para melhorar transferéncia
de massa, tais como moagem, aquecimento ou tratamento enzimatico, podem exigir
uma quantidade de energia e custos extras, e pode causar perdas de compostos de
interesse nutricional. O uso de CEP é uma opcdo alternativa, pois permite
aceleracéo da extracao sélido-liquido, de forma mais seletiva e com consumo menor
de energia (CHEMAT et al., 2017a; EL KANTAR et al., 2018).

Outro aspecto relevante proporcionado pela aplicacdo do CEP é a

intensificacdo das reacdes de esterificacdo entre etanol e acido acético.
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Naturalmente em uma matriz alimentar, as reagoes de esterificacdo sdo demoradas
e de baixa eficiéncia, mas quando submetida a um tratamento com CEP sob
condicbes apropriadas de temperatura, tempo de reagdo e razdo molar entre
reagentes (etanol-acido acético), ha alteracdo na cinética da reacdo de esterificacao.
Quando um campo elétrico externo é aplicado, as moléculas absorvem esta energia
proporcionando uma vibragdo adicional de ligagdes de hidrogénio, diminuindo a
energia de ativacdo, e consequentemente favorecendo e acelerando o rompimento
da ligacao quimica (LIN et al., 2012).

Campo elétrico pulsado tém sido usado na vinificagdo para intensificar o
processo de extracdo de compostos fendlicos da casca da uva, que ocorre durante a
etapa de maceracdo, com aplicacdo prévia sobre as frutas (Tabela 2.4). Este
tratamento intensifica as caracteristicas cromaticas, incrementa conteudo de
compostos volateis e melhora nos atributos sensoriais, e que sdo percebidos no
vinho apos envelhecimento em garrafas ou barris de madeira (PUERTOLAS et al.,
2010; YANG et al., 2016).

Ainda dentro do ramo na vinificacdo, a aplicacdo de CEP tem sido estudada
como técnica para substituir a adicdo de dioxido de enxofre (SO,), que usualmente é
utilizado para reduzir o risco de contaminacdo microbiana dos vinhos. O efeito
antimicrobiano do CEP devido a eletroporacdo das membranas celulares dos
microrganismos, de forma seletiva, pode evitar a contaminacdo com leveduras
selvagens e bactérias (CLODOVEO et al., 2016).

Durante a etapa de envelhecimento de vinhos, a presenca de manoproteinas,
geradas a partir da autdlise das cepas de Saccharomyces cerevisiae, é estudada e
relacionadas ao ganho de estabilidade de vinhos. Sua presenca contribui com
reducdo da formacéao de turbidez, previne a precipitacdo de sais de tartaro, reducéo
de adstringéncia, aumento de flavor e aromas além de estabilizar a cor. Em um
processo tradicional de envelhecimento de vinhos com a presenca de borras, a
liberacdo de moléculas de manoproteinas ocorre em longos periodos de tempo. A
aplicacdo de campo elétrico pulsado tem sido estudada como alternativa para
acelerar esta etapa agindo na aceleracao da autolise das cepas da levedura, devido
a geracao da eletroporacéo da membrana celular destas (MARTINEZ et al., 2019).

Um aspecto negativo recorrente nos estudos sobre aplicacdo de CEP em
alimentos trata-se da migracdo de ions metéalicos do eletrodo utilizado, conferindo

sabor metélico as bebidas e alimentos, com aumento na concentracdo de ions ferro,
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principalmente. Um controle rigoroso dos parametros desta tecnologia é fundamental
para amenizar este inconveniente (YANG et al., 2016).



Tabela 2.4. Pesquisas com aplicacdo de Campo Elétrico Pulsado no envelhecimento de bebidas.

Bebida Parametros

Local aplicagéo

Resultados

Referéncia

1 kV/cm — 50Hz

Destilado de vinho Tempo: 12 horas

Sobre barris de
madeira (2 L e 5 L)
com bebida

O teor de compostos fenélicos no destilado, como taninos, fendis
totais e fendis volateis, foi significativamente aumentado apds o
tratamento com CEP, em ambos os tamanhos de barril testados e
também superior a bebida envelhecida em barril de 225 L, ap6s
14 meses.

ZHANG et al.,
2013

As melhores caracteristicas cromaticas e maior contetdo fendlico
foram obtidas devido ao tratamento com CEP e permaneceram
apods o processo de fermentacdo ou até aumentaram durante o

Vinho tinto 50 kv/em Aplicacdo sobre as envelhecimento em condi¢des oxidativas em barris de carvalho PUERTOLAS et
(Cab_ernet 20 puls.os -3 s uvas americano e seu posterior armazenamento em garrafa. Nao foram al., 2010
sauvignon) Tempo: 14 meses detectadas diferencas sensoriais de cor e buqué apés 8 meses de

envelhecimento em garrafa por meio de testes triangulares.

Niveis mais baixos de CEP podem ser mais eficazes do que niveis
Vinho tinto (Merlot) 6, 12, 18 e 24 kV/cm elevﬂaqlos de CEP na mudanca de concentragdo de &cidos
Vinho branco Pulsos: 0, 100, 200, e Aplicacéo em garrafas org_anlcos que ocorreram d_urante o] armazenamento em garrafa. A WANG et al.,
(Chardonnay) 300 ps resisténcia do CEP apllcr_sldo ao vmho_ bra_nco durante o 2015

Tempo: 210 dias envelhecimento da garrafa foi menor que o vinho tinto.

Caracteristicas cromaticas, indice de fenodis total, acidez volatil

total, pH, etanol e pardmetros de cor do vinho n&o foram afetados

durante o envelhecimento nas borras com levedura néo tratada e

tratada com CEP. Nao houve diferenca significativa na diminuicédo
Vinho branco Se 19 kvicm Aplicacdo sobre as da turbidez, formacéo de espuma e interagdo com os taninos, MARTINEZ et
(Chardonnay) Pulso: 75 us leveduras entre os vinhos que receberam leveduras tratadas e ndo tradadas al., 2019

Tempo: 6 meses

com CEP. Vinho que recebeu levedura tratada com CEP liberou
manoproteinas em um més equivalente ao vinho com leveduras
néo tratadas liberou em seis meses.

Nota: CEP = campo elétrico pulsado
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2.4 Pesquisas com aplicagdo combinada de tecnologias alternativas

Muitos trabalhos cientificos tem estudado o uso combinado de tecnologias
alternativas, com chips de madeira e ultrassom ou com micro-oxigenagdo e
presenca de chips de madeira em tanques de inox, sobre a bebida e em diferentes
etapas do processamento. A aplicacdo dessas tecnologias conjuntamente tem se
mostrado mais efetivos do que se usados de forma isolada (ALAMO et al., 2010;
BALCEREK et al., 2017; DELGADO-GONZALEZ et al., 2017; OBERHOLSTER et al.,
2015; PIZARRO et al., 2014; RUBIO-BRETON et al., 2018; SCHWARZ et al., 2014;
TALOUMI; MAKRIS, 2017). O resumo de algumas pesquisas pode ser visualizado
na Tabela 2.5.

Madrera et al. (2013) aplicaram o tratamento combinado de micro-
oxigenacao e chips de carvalho em destilados de sidra e avaliaram uma aceleragéao
de mudancas ocorridas, quando comparado ao envelhecimento tradicional em
barris. A presenca de oxigénio € considerada fundamental nos processos de
oxidacdo de compostos que ocorrem durante etapa de envelhecimento para conferir
gualidade sensorial aos produtos acabados.

Tao et al. (2014b), desenvolveram experimentos com uso de chips de
carvalho francés e banho ultrassénico com 25 kHz de frequéncia, em modelo de
vinho (solugcdo etanol 12% (v/v), acidificada pH 3,5 com &cido tartarico), para
estabelecer modelo cinético de extracdo de compostos fendlicos. Vinte e sete
experimentos foram realizados variando a densidade da energia acustica (W/L) e
temperatura. Os resultados mostraram que o rendimento fendlico total liberado ndo
foi afetado pela densidade de energia acustica, enquanto aumentou
significativamente com o aumento da temperatura durante a sonificacdo. Os
resultados da modelagem em vinho modelo, mostraram que a concentracdo de
equilibrio, a taxa de liberac&o inicial e a difusividade efetiva dos fendlicos totais
aumentaram com a densidade e temperatura da energia acustica.

Schwarz et al. (2014) realizaram experimento de envelhecimento acelerado,
em escala laboratorial de um Brandy de Jerez, empregando chips de carvalho e
ultrassom como método de extracdo. Apds 30 dias, o0 método com o dobro da
dosagem de madeira, uma hora de aplicagédo de US e mais 24 horas de maceracéo,

permitiu obter um Brandy com caracteristicas analiticas e sensoriais semelhantes
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aquelas que foram envelhecidas da maneira tradicional por um prazo médio de 6 a

18 meses.
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Queima: média

(continua)
Bebida Tecnqloglas Parametros Experimento Resultados Referéncia
combinadas
o 400 W — 24 kHz; 50% amplitude
X Ultrassom '
(] ~
£ , . . 6 experimentos em triplicatas Melhora da cor e aumento das concentragdes de compostos
@ 3 minutos/dia em 5 dias/semana per P fenolicos, importantes para o aroma e sabor. Essas
g _ _ Tempo: 12 meses. q d d do ti da d d hi d BALCEREK et
° Madeira: chips carvalho francés Sistema: estético, com circulagdo ~ Mudancas dependeram do tipo e da dose dos ¢ ips e das al. 2017
g e de barril usado: e com ultrassom. Temperatura: condicdes de matur_a(;_ao. Com aquecimento de 35° C as
= Chips Queima: leve; 18, 20, 35 e 45°C mudangas foram mais intensas.
3 Tamanho: 7,5x10 mm;
o Dosagem: 3,5e 7 g/L
Banho ultrass6nico: com 37
Ultrassom kHz, 200 W, densidade 50 WI/L.
o
2 . . Comparou envelhecimento com
S 5 minutos e intervalos de 72h. 000 T tatico e com aplicagdo Né&o foram mostradas diferencas estatisticas entre os | 5.
38 de US. tratamentos de envelhecimento. A atividade antioxidante no MAKRIS 20’17
o Madeira: chi d h ) destilado tratado com chips de castanheira foi alta. !
= adeira: chips de carvalho, Tempo: 30 dias
3 Chios acécia, cerejeira, e castanheira.
P Queima: sem queima.
Dosagem chips: 4,5 g/L
Avaliar a influéncia da poténcia do
‘CCCGS Ultrassom US: de 40 kHz e 40 W/L em gtisn’1c(; om zgem pé]rti(;w?egi;e;{aoo A poténcia de 40 W/L, melhorou a extracédo de fendlicos em
< periodos (min): 6724’ e 1/4 : x P . 33,9%, apos sete dias de envelhecimento. 80% da extragao
S Circulagdo bebida: 40 L/hr e 50 L . > o A
T > (US/descanso) L/hr de fendis totais aconteceu até o 3° dia do experimento. O
o 2 Luz: com e sem melhor destilado envelhecido produzido foi obtido com o DELGADO-
= ;; Ten%peratura 13 e 25°C Aeracio: maior teor alcodlico, a maior quantidade de chips de GONZALEZ et
S carvalho, com temperatura ambiente e alta taxa de fluxo.
a>) :r com e sem. ' ' ' Ih. temperat bi nte Ita t de fl al., 2017
T . Madeira: carvalho Tempo: 7 dias Além qllsso, a presenca de oxlgénlo na amostra e a
.§ 19 Chips Dosagem chips: 4 e 5 g/L auséncia de luz aumentam a qualidade da bebida.
%
)
al
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(continuacao)

Testou diferentes condi¢cBes de
armazenamento.

Parametros cromaticos nao apresentaram diferenca entre

Queima: média plus e média
Chips: 1,63 g/L

Tempo: 6 meses (tanques e
barris) e mais 5 meses apos
engarrafamento

carvalho afetaram os perfis aromaticos dos vinhos.
Tratamentos MOX com tdbuas e chips de madeira,
respectivamente, compartilharam atributos de aroma com
os tratamentos de barril de carvalho francés e americano.

MOX Dosagem Oz R os tratamentos. Compostos volateis: furfural e 5-
2 meses: 2 mL/L/més Tanques inox: 250 L (8 metifurfural, foram superiores nos primeiros 6 meses, nos
= 2 meses: 1 mL/L/més unidades); 4 unidades com tratamentos com barril e tabuas. Acido gélico e elagico,
e = chips: 2 com MOX e 2 sem foram maiores no tratamento com chips, devido ao maior
S c . , . , L RUBIO-
s MOX; 4 unidades com tabuas: 2 contato com a madeira e também pelo tratamento térmico BRETON et
o a - i At
s g com MOX e 2 sem MOX; reduzido. O tempo de contato 6timo entre os fragmentos e o al. 2018
-‘>5 S Madeiras: chips e tabuas carvalho Tempo: 6 meses em tanques + vinho pode ser estimado em 2 meses. Avaliagdo sensorial: v
~ americano. 18 meses em garrafas a melhor qualidade sensorial dos vinhos tratados com
] ima: médi tdbuas foi obtida em curtos periodos, enquanto que para
Chips Queima: media. Barril carvalho: 225 L (2 aqueles envelhecidos em barris, foi melhor com tempo mais
Dosagem: unidades). Tempo: 12 meses longo. Vinhos envelhecidos com chips foram avaliados mais
Chips —4 g/L. em barris + 12 meses em fracamente do que os demais tratamentos.
Téabuas - 0,4 m?/hL garrafas
Dosagem Oa:
MOX A O tratamento com MOX acelerou as mudangas ocorridas
50 mL/L/més . ;
. dicional nos destilados de sidra quando comparado ao
g gomparoluh sistema  tra 'Cé)onal envelhecimento tradicional em barris. Um maior grau de
3 Madeiras:  carvalho  francés, d€ envelhem_mento lem aml - oxidagdo em aguardentes micro-oxigenadas, favorece o MADRERA et
g americano e espanhol. com envelhecimento alternativo  ;,nteido de derivados benzoicos e acetaldeido total. al., 2013
o Chips L Tempo: 12 meses Também apresentaram um maior grau de hidrolise,
3 Queima: forte resultando em uma maior concentragdo de lactonas de
§ Dosagem chips: 178 cm?/L carvalho e 4cido galico e uma diminuigdo mais pronunciada
a nos niveis de 3-metil-1-butil acetato e 2-feniletil acetato.
— R 6 experimentos: Foram observadas diferengas na composicdo quimica dos
é MOX Dosagem O:: Img/L/més 1- barril de carvalho americano  vinhos devido & exposicdo ao oxigénio (MOX), com
- g 2-barril carvalho francés aumento da densidade de cor, um efeito que ainda era
g % . . 3-tanque inox: MOX evidente apds cinco meses de envelhecimento em garrafa,
FE’ 2= Madeira: carvalho americano e 4-tanque inox: chips+ MOX embora apenas significativo para o tratamento com MOX
= 8% francés 5-tanque inox: tAbuas+MOX adicionado de tanino. OBERHOLST
£ = ) R . . 6-tanque inox: extrato tanino (3 Apesar de ndo haver diferencas sensoriais significativas ERetal, 2015
£ T¥ Chips Formato: chips, tabuas e barril x o
S §5 p g/hL)+ MOX entre os tratamentos em relacéo ao paladar, as adi¢cdes de
a5
>
]
©
n
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(concluséo)
MOX . . - . "
Dosagem O:: 1 e 7 mL/L/més Os resultados obtidos indicaram que o perfil volatil dos
e Planejamento com 18 vinhos pode ser modulado pela aplicacdo de diferentes
o =2 i ) experimentos. combinacdes das condicbes dos fatores, observados
= = MadeAlra: ca_rvalho americano e Cee através de analise cromatografica e andlise sensorial.Os PIZARRO et
o & francés e mistura ambos. Temperatura: 18°C resultados obtidos revelaram uma notavel influéncia da al., 2014
€ & Chips Dosagem chips: entre 1,5 e 7,5 Tanques aco inox: 6 unidades oOrigem da madeira e a presenca de efeitos de interacéo
> e g/L. 145L Tempo: 6 semanas significativos entre os fatores.
Queima: média, média plus, forte
e forte plus
MOX Dosagem O:: 20 pg/L . .
g : Hg O controle do experimento se deu com determinacdo da
concentragdo de O, consumido pelo vinho. Foram
o Estudo ctjestou dconsum_o ge analisados compostos volateis, antocianinas, taninos e Os
z Madeira:  carvalho:  francés, ]?X|gen|o e Zcor o corr|1ht|po € resultados indicam que o tamanho e a origem da madeira 4| AMO et al
Z americano e espanhol. ragmento de carvalho  em izaqa determinam o manejo de oxigénio durante o 2010
< . tanques ago inox 225 L. ; p
c Chips ) ) processo. O vinho tratado com pecas grandes (tdbuas)
s Forma: tibuas e chips.

Queima: média

Tempo: 195 dias

consome mais oxigénio do que os chips, e com relacdo a
origem botanica da madeira, o vinho envelhecido com
produtos de carvalho francés necessita de uma dosagem
mais alta de oxigénio.cor.

Nota: Chips: chips de madeira; CEP: campo elétrico pulsado; US: ultrassom; MOX: micro-oxigenag&o

*ABV- Alcool por volume
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2.5 Considerac0es finais

A busca constante por inovacao tecnoldgica nas industrias de bebidas,
através da revisdo dos modelos tradicionais por praticas de processamento mais
sustentaveis e com melhora na eficiéncia, é fundamental para se manterem
competitivas e lucrativas no mercado. Dentro deste contexto, inUmeras pesquisas
demonstraram grandes beneficios em novas tecnologias, no envelhecimento de
bebidas como campo elétrico pulsado, ultrassom, micro-oxigenacdo e chips de
madeira.

Os principais trabalhos se concentram na vinicultura, com o0 uso de micro-
oxigenacao primeiramente, e campo elétrico pulsado (CEP) mais recentemente.
Trabalho com CEP se concentram em aplicacdo na producdo de vinhos durante a
maceracdo, para intensificar extracdo de compostos que conferem cor, trabalhos
referentes ao uso de CEP durante envelhecimento ainda é restrito. As pesquisas
com ultrassom abrangem outros tipos de bebidas além do vinho. O uso combinado
dessas tecnologias se mostraram mais promissoras do que quando usadas de forma
isolada. O uso de chips de madeira se mostra eficiente em trabalhos de pesquisa
prévia, possibilitando testar diferentes dosagens da quantidade deste material,
variando a superficie de contato da madeira com a bebida, e de que forma estes
arranjos contribuem sensorialmente as bebidas, antes de decidir por alto
investimento em barris, como também na pesquisa de novas fontes de madeira com
diferente origem botanica, além do carvalho, jA amplamente estudado.

A continuidade das pesquisas em tecnologias alternativas para acelerar a
etapa de envelhecimento de bebidas se mostra necessaria, porque ainda ha lacunas
de conhecimentos com relacédo a aplicacao desses nossos processos em diferentes

tipos de bebidas, como cervejas, destilados, licores e conhaques.



CAPITULO 3

DESENVOLVIMENTO DE FORMULAGAO IDEAL PARA UM NOVO LICOR DE
MACA
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RESUMO

O desenvolvimento de licor de fruta, especialmente de mag&, contribui com a
diversificacdo no processamento desta matéria-prima, além de produzir um produto
com presenga de atividade antioxidante devido a transferéncia de compostos
fendlicos oriundos da fruta. O objetivo deste capitulo, foi estabelecer uma
formulacéo e tecnologia de processamento de licor de maca, e através de avaliagéo
sensorial, estabelecer os principais atributos sensoriais ao licor de maca e definir
qual o teor de acucar com maior aceitabilidade pelos julgadores. Em uma primeira
etapa, foram realizados testes experimentais para o licor de macéa a partir de suco
de macad Gala de trés formas (integral, integral com enzima pectinase e
despectinizado) misturado com alcool de cereais, em diferentes proporcdes até obter
diferentes teores alcodlicos (15,0; 17,5; 20,0; 22,5 e 25,0°GL). Durante 30 dias foram
mantidos sob refrigeracdo (10°C), e posteriormente os licores testes foram
caracterizados com analises de acidez, teor de alcool, densidade e cor (L*, a*, b*, h°
e C*). Em uma segunda etapa, quatro novos licores foram formulados, fixando o teor
alcoolico em 20°GL e variando o teor de agucar em 30, 50, 70 e 100 g/L, que foram
mantidos sob refrigeracéo (10°C), durante 30 dias. Posteriormente, os licores foram
trasfegados com realizacdo de analises de teor de alcool, pH, acidez, densidade,
viscosidade, agucar, cor (L*, a*, b* h° e C¥*), fendis totais e capacidade antioxidante
(FRAP, DPPH e ABTS). Uma analise sensorial foi realizada para definir maior
aceitabilidade com relacdo ao teor de agucar, e também para escolha dos atributos
sensoriais do licor, através das metodologias de CATA e JAR, além de indicacéo de
preferéncia. Os resultados dos testes experimentais da primeira etapa, indicaram
que O processamento com suco bruto+pectinase, apresentaram os melhores
resultados de cor, com Luminosidade (L*) superior a 95,0, com sedimentacdo bem
formada e boa clarificacdo do produto final. Os resultados de acidez e densidade
nao demonstraram diferenca significativa entre os experimentos mas sim entre 0s
teores alcodlicos, ao contrario dos resultados colorimétricos que apresentaram
diferenca significativa entre os experimentos. Os resultados fisico-quimicos da
segunda etapa demonstraram diferenca significativa entre todos eles, devido a
formulacdo dos licores com diferentes proporcées de suco de maca. A analise
sensorial demonstrou que o licor formulado para teor de acucar residual de 100g/L,
obteve o maior percentual de aceitabilidade de 77,5% entre os julgadores e que 0s
atributos correlacionados a este licor foram doce e frutado, reforcando a preferéncia
pelo licor com maior quantidade de suco de fruta na sua formulacdo. O licor com
100g/L de acucar, também apresentou resultados dos atributos docura, teor
alcodlico e frutado, mais de 50% dentro da escala do ideal, demonstrando equilibrio
entre os atributos e corroborando com a melhor nota de aceitabilidade. O melhor
procedimento para elaboracao do licor de maca foi utilizando a formulacdo com suco
integral de macad mais a adicdo da pectinase, com teor alcodlico de 20°GL e
concentragdo de acucar final do licor em 100 g/L.

Palavras-chave: formulacéo de licor, luminosidade, analise sensorial, aceitabilidade
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3.1 Introducéao

O desenvolvimento de produtos como licor envelhecido de maga, agrega valor
a cadeia produtiva desta cultura, principalmente quando sao utlizadas frutas
oriundas do processo de classificacdo que foram descartadas por apresentarem
problemas com tamanho e formato como também defeitos fisiolégicos e
fitopatoldgicos, ficando fora do padrdo comercial para consumo in natura. Desta
forma, contribuindo com a valorizacdo desta matéria-prima e com a diversificacdo no
processamento da maca (NOGUEIRA et al., 2019).

Os licores podem ser obtidos por destilacdo de liquidos fermentados, sendo
denominados de licores naturais ou destilados, por maceracao (fria) ou infusédo
(quentes) quando uma matriz vegetal permance em contato com uma fonte alcoolica
durante determinado tempo para extracdo de compostos aromaticos, e por fim
podem ser obtidos por mistura entre uma fonte aromatica, alcool e adocante,
considerados os licores propriamente ditos (LIMA, 2016).

Licores de frutas apresentam atividade antioxidante superior aos destilados ou
brandys, pois derivam da maceracao de frutas em alcool, onde ocorre transferéncia
de compostos fendlicos presentes naturalmente nas frutas para a bebida final
(MRVCIC et al., 2012). O grau de maturacdao da fruta, a proporcdo de frutas e
solvente, a concentracdo da fonte alcodlica e o tempo de extracdo, podem gerar
perfil aromatico e gostos diferenciados, influenciando significativamente a qualidade
do produto final (FILHO et al., 2018).

A aceitacdo de um licor entre os consumidores esta relacionada a um equilibrio
entre a concentracdo de acucar e o teor alcodlico. Geralmente, ao aumentar o
percentual de acucar eleva-se também o teor de alcool, possibilitando o alcance de
harmonia entre o gosto doce e o0 sabor alcodlico (TEIXEIRA et al., 2007).

O objetivo deste capitulo foi elaborar uma nova formulacdo de licor de maca
natural, sem adicdo de outra fonte de acucar além de suco integral de macad, com

elevada aceitabilidade sensorial.
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3.2 Materiais e métodos

3.2.1 Materiais

Foram utilizadas macas da cultivar Gala, adquiridas no comércio local da
cidade de Ponta Grossa, Parana, Brasil. O destilado de alcool de cereais com grau
alcodlico de 97% (BIOTEC, Labmaster, Pinhais, Parand, Brasil) e enzima pectinase
(Pectinex® Ultra Clear, LNF Latino Americana, Novozymes, Brasil) foram utilizados
na fabricacéo do licor de maca.

Os reagentes utilizados Trolox (6 - hidroxi - 2,5,7,8 - tetrametilcromano - 2-
acido carboxilico), TPTZ (2,4,6 - tripiridil-s-triazina) e DPPH (2,2 — difenil -1-
picrilhidrazil), ABTS (2,2'- Azino - bis(acido 3 — etilbenzotiazolina — 6 - acido
sulfonico) e Folin Ciocalteu foram adquiridos da Sigma-Aldrich (Steinheim,

Alemanha).

3.2.2 Métodos

3.2.2.1 Processamento de suco de maca

As macas foram selecionadas, lavadas e sanitizadas (GOMES et al., 2014),
posteriormente trituradas em microprocessador (Metvisa, Type MPA, Brasil), na
planta piloto do Grupo de Trabalho sobre Macéa (GTM). A massa ralada foi colocada
em telas plasticas (fio de polietileno 0,27 mm) e submetida a uma pressao de 294
kPa por 5 min em prensa hidraulica (Eureka Hydraulic Press, Brasil), obtendo o suco
bruto ou integral. Parte do suco foi despectinizado com 3,0 mL/hL de pectinase
(Pectinex® Ultra Clear, LNF Latino Americana, Novozymes, Brasil) a 45°C por 60
min. Apos periodo da reacéo, o sedimento foi removido através de trasfega, obtendo
0 suco despectinizado (SILVA et al., 2018).

3.2.2.2 Elaboracéo de licor de maca

O desenvolvimento de um novo licor de maca foi realizado a partir de testes

experimentais, em duas etapas, como pode ser observado na Figura 3.1.
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Figura 3.1. Fluxograma dos testes experimentais para formulacéo de licor de maca

| Macas Gala ‘

Higienizacdo (Solucdo cloro — 200 mgL, 10 min., 4°C)
Trituraco
Prensagem (3 Kgficnd)

K

Suco Integral / Bruto

Despectinizagio
(Pectinase - 3 mL/hL, 1hora, 45°C)

Suco Despectinizado
¥
[1] Suco Integral + [2] Suco Integral + [3] Suco Despectinizado +
Etapa1 — Alcool cereais 45°GL Pectinase + Alcool cereais 45°GL Alcool cereais 45°GL
158 (SIS (PR (25 (50T 180 (RS (2007 (225, (250 1500 (TS, (2007 2257, 250
Etapa2 Andlise Sensorial:
Aceitabilidade/JAR/ CATA
30g/L 50g/L 70giL 100g/L

Fonte: A autora

Na Etapa 1, foram realizados testes preliminares utilizando processos
diferentes, [1] suco integral, [2] suco integral + enzima pectinase (0,04 mL/L) e [3]
suco despectinizado, com diferentes proporcdes entre suco: alcool de cereais, para
compor os diferentes licores. O alcool de cereais 97 °GL foi diluido para 45 °GL com
agua destilada. Para cada um dos trés experimentos, foram elaborados cinco licores
distintos, variando o teor alcodlico entre 15,0; 17,5; 20,0; 22,5 e 25,0°GL, totalizando
15 licores. Na Tabela 3.1 seguem as proporces de cada componente dos licores,

formulados na Etapa 1. Foram elaborados 400 mL de cada licor.
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Tabela 3.1. Formulagéo dos licores de magé da Etapa 1.

Proporgéo da Formulagéo

Alcool

Experimento tebrico. °GL Suco Integral : Suco Integral + Su_cq
’ Alcool Pectinase : Despectinizado:
Alcool Alcool
15,0 1:0,47
17,5 1:0,59
[1] 20,0 1:0,74
22,5 1:091
25,0 1:1,13
15,0 1:0,47
17,5 1:0,59
[2] 20,0 1:0,74
22,5 1:091
25,0 1:1,13
15,0 1:0,47
17,5 1:0,59
[3] 20,0 1:0,74
22,5 1:091
25,0 1:1,13

Nota: alcool = 45°GL

A partir de resultados prévios obtidos na etapa anterior, novos licores foram
produzidos com mistura de suco integral com 13,5° Brix, alcool de cereais 97°GL,
agua destilada e enzima pectinase (0,04 mL/L), variando as propor¢des, de forma a
obter licores com 20°GL de teor alcoolico e concentracdes finais de acucar entre 30,
50 e 70 e 100 g/L. Nao foi adicionado outra fonte de acgucar, além do suco integral
de maca. Na Tabela 3.2 seguem as propor¢des de cada componente do licor. Foram

produzidos 2L de cada licor.

Tabela 3.2. Formulagéo dos licores de macé na Etapa 2.

Licor 1 Licor 2 Licor 3 Licor 4

Acucar tedrico (g/L) 30 50 70 100

Proporgao (v:v:v) _ _ _ . . . : :
Suco : alcool : agua 1:09:2,6 1:0,6:1,14 1:0,39:0,54 1:0,27:0,07

Nota: Suco = Integral 13,5°Brix; alcool = 97°GL; 4gua = destilada

Os licores foram mantidos durante 30 dias, sob refrigeracdo (10°C). Apds

este periodo, foi realizado analise sensorial para definir maior aceitabilidade geral
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entre 0os quatro licores, escolha dos atributos sensoriais do licor (CATA) e graus de
intensidade de teor alcodlico, dogura e aroma frutado (JAR).

3.2.2.3 Determinacéo de glucose, frutose e sacarose

Os acucares glucose, frutose e sacarose, foram determinados por
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE), Waters Alliance 2695 (Milford, MA,
EUA). O sistema possui uma bomba quaternaria, desgaseificador, injetor automatico
e detector de indice de refracdo 2414 (Waters, Milford, MA, EUA). A separacéo
ocorreu em coluna Aminex HPX-87H (300 x 7,8 mm), elui¢éo foi a 30° C (coluna e
detector), com taxa de fluxo de 0,5 mL/min, usando acido sulfarico 5mM como fase
moével. As amostras de licor de maca foram diluidas 1:10 (v/v) com agua ultrapura e
depois filtradas através de um filtro de seringa de nylon de 0,22 pym (Waters, Milford,
MA, EUA) (SANTOS et al., 2018).

As concentracOes foram calculadas a partir de uma curva padrao de sacarose
(S=1,25x10° x &rea +0,466; R* = 0,9913); de glucose (G= 1,11x10° x &rea + 0,415;
R? = 0,9925) e de frutose (F=1,0x10° x &rea +0,445; R* = 0,9926); previamente
preparadas e os resultados foram expressos em gramas por litro de licor (g/L).

Todas as determinacdes foram realizadas em triplicata.

3.2.2.4 Determinacédo de acidez total

A acidez total foi determinada por titulacdo com NaOH 0,1M, utilizando
fenolftaleina 1% como indicador. O resultado foi expresso em g de acido
malico/100mL de amostra (1AL, 2008).

3.2.2.5 Determinacéo do teor alcodlico

O teor de élcool etilico foi determinado a partir da destilacdo de 25 mL de
amostra em Micro Destilador de agua TE-012 (TECNAL, Piracicaba, Sdo Paulo,
Brasil), e posteriormente determinado em densimetro eletrénico (Density Meter DMA

4500M, Anton Paar, Graz, Austria), e expresso em % V/v.
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3.2.2.6 Analise de Densidade e Viscosidade

A densidade dos licores base foi medida em densimetro eletrénico (Density
Meter DMA 4500M, Anton Paar, Graz, Austria), e expressa em g/cm?3, assim como a

viscosidade dinamica, expressa em mPa.s.

3.2.2.7 Anélise de Cor

Os resultados foram expressos nas coordenadas do espaco de cores da
Comissao Internacional d Eclairage (CIE) L*, a* e b*. As amostras de licor foram
analisadas em colorimetro digital (CM-5-1D, KONICA MINOLTA, Osaka, Japao). O
parametro L*, determina a luminosidade (branco = 100 e preto = 0), a* as
coordenadas de verde (-a) a vermelho (+a) e b*, coordenadas de azul (-b) a amarelo
(+b). O parametro Chroma (C*) referente a intensidade de cor, foi calculado por C* =
(a2 + b?)*2. O parametro angulo Hue (h°) referente a tonalidade, foi calculado por

h*=tan™ (b*/ a*) + 180° quando a* < 0 e h* = tan™ (b*/ a*) quando a* > 0.

3.2.2.8 Determinacéo dos compostos fendlicos totais (CFT)

O teor de compostos fendlicos totais (CFT) nos quatro licores, na etapa 2, foi
determinado por analise colorimétrica utilizando o reagente de Folin Ciocalteu, como
descrito por Singleton e Rossi (1965). As andlises foram conduzidas em tubos de
ensaio, com adicdo de 4,2 mL de agua destilada, 50 uL dos licores diluidos (1:2) e
250 uL do reativo de Folin Ciocalteu diluido (1:10). Depois de 3 min de reacéo, 500
WL de carbonato de sédio saturado (20% m/v) foi adicionado nos tubos e agitado por
5 segundos em vortex. As amostras foram mantidas em local escuro por 1 hora, e
posteriormente foi efetuada leitura das absorbancias em espectrofotdmetro
(SHIMADZU, UVmini-1240, SP, Brasil) a 720 nm. As concentracdes foram
calculadas a partir de uma curva padrdo de acido clorogénico (CFT = 1317,5 X
absorbancia — 8,71); R? = 0,9996) previamente preparada e os resultados foram
expressos em miligramas equivalentes de acido clorogénico por litro (mg EAC/L).

Todas as determinacdes foram realizadas em triplicata.



57

3.2.2.9 Determinagé&o de Atividade Antioxidante

Para a determinagdo da atividade antioxidante dos licores base, na etapa 2,
foram utilizados os métodos de reducdo do ferro, FRAP, segundo Benzie e Strain
(1996); o método da captura do radical livre DPPH, de acordo com Brand-Willians,
Cuvelier e Berset (1995) e o método de descoloracédo do cation ABTS, descrito por
Re et al. (1999), adaptados para o leitor de microplacas, e com leitura de
absorbancia em espectrofotometro (EPOCH microplate spectrophotometer, Bio Tek,
USA).

Para o método de FRAP, o reagente foi preparado pela mistura do tampéao
acetato (300 mM, pH 3,6), com uma solucdo de 10 mM TPTZ em 40 mM HCI, e 20
mM FeCl; na propor¢ao de 10:1:1 (v/v/v). Uma aliquota de 20 pL de amostra diluida
(1:2), foi colocada em microplaca, seguido de 280 pyL do reagente FRAP, recém-
preparado. A microplaca com a mistura foi agitada por trinta segundos e mantida no
escuro em repouso, por trinta minutos, seguido de leitura das absorbéancias a 593
nm. A curva padrdo FRAP = 588,23 x absorbancia — 61,17; R2 = 0,9907 foi plotada
usando diferentes concentracfes de Trolox (100-1000 umol/L). Os resultados foram
expressos em pmolL de equivalente de Trolox por litro de licor (umoL TE/L). Todas
as determinacgdes foram realizadas em triplicata.

No método de DPPH, foi utilizado 50 puL de amostra diluida (1:5) acrescido de
250 pL do reagente DPPH (125 pmol/L), realizando a leitura a 517 nm apds o
periodo de trinta minutos em auséncia de luz. Uma curva padréo foi plotada usando
diferentes concentracdes de Trolox (50-275 pmol/L). Os resultados foram expressos
em umoL de equivalente de Trolox por litro de licor (umoL TE/L). Todas as
determinacdes foram realizadas em triplicatas. A curva padrdao DPPH = 333,33 X
absorbancia + 2,26; R2 = 0,9902

E para o método de ABTS, as solu¢cBes estoques incluiram a solucado de
ABTS (7 mmol/L) e a solucdo de persulfato de potassio (2,45 mmol/L), que foram
preparadas e misturadas em igual quantidade e deixada reagir por 16 h a
temperatura ambiente (25 °C) no escuro. A solucao foi entdo diluida pela mistura de
4 mL da solucdo de ABTS e completadas até 200 mL de agua destilada. Para a
analise, 20 pL de amostra diluida (1:5) acrescida de 280 pyL do reagente ABTS,

agitadas e deixadas em repouso no escuro por trinta minutos. Em seguida, a leitura
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foi efetuada a 734 nm. A curva padrdo ABTS = 8,04 x absorbancia — 32,17; R? =
0,99, foi plotada usando diferentes concentragdes de Trolox (100-1000 umol/L). Os
resultados foram expressos em umolL de equivalente de Trolox por litro de licor

(umoL TE/L). Todas as determinacdes foram realizadas em triplicatas.

3.2.2.10 Andlise Sensorial

A analise sensorial foi aprovada com o registro CAAE
087659919.6.0000.0105 pelo Comité de Etica em Pesquisa (COEP) da Universidade
Estadual de Ponta Grossa (UEPG).

Para definicdo da formulacédo do licor ideal (Etapa 2), foi aplicado o Teste de
Aceitabilidade com escala heddnica de 9 pontos, onde a menor nota 1, corresponde
ao desgostei extremamente, e a maior nota 9, corresponde ao gostei extremamente
(LAWLESS; HEYMANN, 2010). Na mesma ficha (Anexo 1) também foi avaliado
escala de ideal para os atributos docgura, teor alcodlico e aroma frutado, com cinco
intensidades, variando de muito (nota 5), ideal (nota 3) e pouco (nota 1), conforme o
teste JAR (Just-About-Right) para indicar quanto o excesso ou falta de determinado
atributo influencia no escore hedénico da aceitabilidade, e teste CATA (check-all-
that-apply), (VARELA; ARES, 2012; ARES et al., 2014), analisada por Teste de
Cochram e Analise de correspondéncia para identificar atributos que caracterizavam
os licores avaliados.

Antes da andlise sensorial as quatro amostras de licor foram mantidas em
temperatura de 20°C. Foram servidas 5 mL de amostra em copos plasticos
transparentes e codificados, juntamente com copo de agua, uma de cada vez. Um
grupo de 85 voluntérios ndo treinados entre 18 e 50 anos de idade foram recrutados
e devidamente informados sobre os critérios, cuidados e riscos do experimento, com
posterior coleta de assinaturas em Termo de consentimento livre e esclarecido,
conforme modelo de ficha no Anexo 5. Os voluntarios sentaram-se separadamente
em cabines individuais adequadas para avaliacdo sensorial, juntamente com ficha
de avaliacéo, recebida com cada um dos licores avaliados, conforme modelo no

Anexo 1.
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3.2.2.11 Andlise Estatistica

Os dados foram apresentados como média e desvio padrdo. As diferencas
entre as amostras foram avaliadas pela andlise de variancia (ANOVA, fator Unico),
seguido de teste de médias de Fisher LSD.

Todas as andlises estatisticas foram realizadas no software STATISTICA v.
13.2 (Stat-Soft Inc., Tulsa, OK, USA) e para o tratamento dos dados sensoriais 0
software XLSTAT (Trial Version). O Teste de Cochran e analise de correspondéncia
foram aplicados para analisar a significancia dos atributos selecionados e as
respectivas correspondéncias para cada licor, a partir dos resultados coletados na

ficha, pela analise CATA.
3.3 Resultados e discusséo
3.3.1 Definicao de processamento do licor de maca — Etapa 1

Os licores preparados por mistura, conforme os experimentos 1, 2 e 3,
descritos anteriormente, foram mantidos sob refrigeracdo (10°C) durante 30 dias.
ApoOs este periodo, todos os licores foram registrados com imagem fotografica,

conforme Figura 3.2.

Figura 3.2. Imagens dos licores de macéd da Etapa 1 e resultados de Luminosidade

Parametro L* (Luminosidade)

SB[1]15,0
SB[1]17,5
SB[1]20,0
SB[1]22,5
SB[1]25,0

(1] 7

SB+P[2]15,0
SB+P[2]17,5
SB+P[2] 20,0
SB+P[2]22,5
SB+P[2] 25,0

(2] <

SD[3]15,0
SD[3]17,5
SD[3]20,0
SD[3]22,5
SD[3] 25,0

[3] —

(L)

Nota: SB = suco bruto; P = pectinase; SD = suco despectinizado
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Foi realizada caracterizagdo fisico-quimica de todos os licores, e resultados

com desvio padréo foram organizados na Tabela 3.3.

Tabela 3.3. Caracterizacdo dos diferentes licores dos trés experimentos da Etapa 1

teéﬁlccoo,o"lGL Experimento ACg'/dlzzoﬁgtal’ Densidade, g/cm®  Teor alcodlico, °GL
[1] 0,144% + 0,006 1,0116"° + 0,0004 14,969+ 1,19
15,0 2] 0,145%+ 0,006 1,0124%+ 0,0005 13,73"+0,25
3] 0,141°°+ 0,003 1,0117% + 0,0009 13,919"+ 0,13
[1] 0,142%+ 0,001 1,0064" + 0,0002 15,87'+ 0,11
17,5 2] 0,139+ 0,007 1,0076° + 0,0008 15,48'+ 0,09
[3] 0,134°+ 0,001 1,0073° + 0,0003 15,73'+ 0,11
[1] 0,126°+ 0,001 1,0018" + 0,0006 19,07% + 1,49
20,0 2] 0,123°+ 0,001 1,0026° + 0,0005 19,86°+ 1,32
[3] 0,125°+ 0,002 1,0020% + 0,0132 18,67°+ 0,52
[1] 0,112°+ 0,005 0,9961° + 0,0003 20,65 + 1,27
22,5 2] 0,117+ 0,001 0,9966° + 0,0004 20,64 + 0,33
3] 0,113%+ 0,001 0,9960° + 0,0004 21,28°+ 0,40
[1] 0,109 + 0,009 0,9912'+ 0,0002 23,00%+ 0,09
25,0 2] 0,103%+ 0,001 0,9920" + 0,0002 23,06%+ 0,38
3] 0,104° + 0,005 0,9915" + 0,0004 23,20°+ 0,14

Nota 1: [1] — Experimento 1: suco integral+alcool 45°GL; [2] — Experimento 2: suco integral+pectinase+alcool 45°GL; [3] —
Experimento 3: suco despectinizado+alcool 45°GL
Nota 2: Resultados expressos com média + desvio padrdo. Letras minUsculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca
significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD

Os resultados de acidez demonstram diferenca significativa entre os teores
alcodlicos e ndo entre os experimentos [1], [2] e [3] (Tabela 3.3). A formulacdo que
recebeu maior proporcdo de suco apresentou valores de acidez maiores, na faixa
0,14 g/100mL. Os resultados de densidade variaram conforme a diluicdo do suco
integral, devido a formulacdo dos licores, e também apresentaram diferenca
significativa entre os teores alcodlicos e ndo entre 0s experimentos.

Os parametros de cor se encontram na Tabela 3.4. Os resultados obtidos
foram determinantes para definir qual o melhor processamento do licor base. O
método [2] apresentou os melhores resultados de luminosidade, acima de 95,5%,
em todos os teores alcodlicos, com decantacdo total de material precipitado, como
pode ser observado na Figura 3.2. Essa caracteristica tem relevancia tecnoldgica,
porque facilita a trasfega do produto, onde o sobrenadante é transferido para outro
recipiente e o depdsito permanece no fundo do primeiro, e também garante a

manutenc¢ao do produto clarificado.
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Tabela 3.4. Dados colorimétricos dos diferentes licores da Etapa 1

Parametros de cor

Alcool Experimento
tedrico,’GL L* a* b* Cc* he

15,0 [1] 91,61°+1,84 -3,73°+1,41 43,83°+4,04 44,01°+3,92 94,99"+218
2] 95,60°+0,22 -6,45°+0,16 36,65°+0,80 37,22°#0,77  99,98%+0,43
[3] 92,09°°+ 0,44 -4,62°°%0,39 50,17*#1,08 50,39°+1,01 95,27°+0,56

17,5 [1] 89,70'+ 1,83  -2,16°+ 1,57 48,67°+3,88 48,74%+3,79 92,66°+2,13
2] 95,57*°+0,19 -6,18°+0,13 35,84°+0,80 36,37°#0,77  99,79%°+0,41
[3] 92,96%+ 0,42 -5,09°°°+0,34 46,73%°+1,03 47,01*°+0,98 96,22°+0,55

20,0 [1] 89,28'+1,86  -1,70°+1,59 50,04%+4,15 50,09%+4,08 92,06°+2,09
2] 95,72+ 0,11 -6,15°+0,02 34,95°+0,42 35,49°+0,41 99,97*°+0,11
[3] 93,63°°+0,69 -5,28°°+0,53 43,66°+1,93 43,98°+1,84 96,93°+1,01

22,5 [1] 88,95'+1,83  -1,19°+1,54 50,36°+4,16 50,40%+4,11  91,46°+1,96
2] 95,77+ 0,11  -5,78°°+0,08 33,72°+0,23 34,21°+0,22  99,73*°+0,19
[3] 94,99°°+0,18 -5,58°+0,12 36,89°+0,93 37,31°#0,92 98,60™ 0,30

25,0 [1] 94,83°+0,63 -539°+0,37 36,83°+2,17 37,23°+2,09 98,37 +1,09
2] 96,56+ 0,07  -571°°+0,04 29,48°+0,31 30,03°+0,30 100,97°+0,14
[3] 95,16°°+0,35 -5,35°#0,25 35,20°+0,80 35,60°+0,75 98,64 +0,58

Nota: Resultados expressos com média + desvio padrdo. Letras mindsculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca
significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD

No método [1], com uso de suco bruto apenas, apos o periodo de descanso,
nao houve decantacdo de material, mantendo o licor turvo, com valor de
luminosidade entre 88 e 91%, menos com teor alcoolico de 25%, onde o valor
alcancou 94,83%, apresentando diferenca significativa. Neste experimento nao
houve adicdo de enzima pectinase, e nos teores alcodlicos de 15,0; 17,5; 20,0 e
22,5%, ndo ocorreu precipitacdo da pectina. Ao contrario do licor com 25,0% de
alcool, que nesta faixa alcodlica foi suficiente para ocorrer a precipitacdo, como pode
ser observado na Figura 3.2.

No experimento [3], com uso de suco despectinizado, os valores de
luminosidade se mantiveram entre 92,09 a 95,16%, com diferenca significativa entre
os diferentes teores de alcool.

Os valores de indice de saturacdo de cor, C*, variaram entre 30,03 a 50,40.
Os maiores valores foram obtidos no experimento [1], onde ndo foi utilizado a
pectinase, apenas suco bruto e &lcool, ndo ocorreu precipitacdo da pectina e a
turbidez inicial do suco bruto se manteve ao longo dos 30 dias. No experimento [2],

onde foi utilizado suco bruto + pectinase, o indice C* foi menor, variando entre 30,03
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a 37,22. No experimento [3] os resultados foram intermediarios, variando entre 35,60
a 50,39.

Todos os resultados para o angulo Hue (h°), se mantiveram no quadrante 90°
e 180°, que corresponde a tonalidade entre amarelo e verde. Os valores de h°
variaram de 91,46 a 100,97, entre os resultados.

Os resultados da coordenada a*, que representa o0 eixo entre verde (-a) e
vermelho (+a), mostram dados concentrados entre -6,45 a -1,19, ainda na faixa
considerada verde. Os experimentos [2] obtiveram menores valores, -6,45 a -
5,71,onde ocorreu maior precipitacdo e a luminosidade foi superior. Os maiores
valores de a*, entre -1,19 e -3,73, foi no experimento [1] onde n&o utilizou a
pectinase, apenas suco integral e alcool, a turbidez se manteve elevada traduzindo
em indices inferiores de luminosidade.

Os resultados da coordenada b*, que representa o eixo entre azul (-b) e
amarelo (+b) mostram dados que variaram entre 50,36 a 29,48, representando o
espectro amarelo.

De maneira geral houve diferenca significativa entre os experimentos [1], [2] e
[3], mas néo entre os diferentes teores alcoodlicos. Apenas com o maior teor alcoolico
de 25°GL, ocorreu a precipitacdo da pectina presente no licor, formando uma
estrutura mais densa e arrastando todos os compostos presentes, proporcionando
maior precipitacdo em todos 0s experimentos contribuindo com a diferenciacdo de
todos os parametros de cor.

Como néo houve diferenca significativa dos parametros de cor entre 0s
diferentes teores alcodlicos, o teor intermediario de 20°GL foi escolhido para dar

continuidade ao trabalho.

3.3.2 Definicao da formulacao ideal do licor de mac¢a — Etapa 2

Apbs definicdo do processamento ideal testados na etapa 1, um novo lote de
licores foram produzidos, fixando 20 °GL de alcool e variando as concentracdes de
acucar total residual, em 30, 50, 70 e 100 g/L, que podem ser visualizados na Figura
3.3.



Figura 3.3. Licores de macéa da Etapa 2 com variagdes na concentracdo de acuUcar

L1=30g/L

Fonte: A autora

Os resultados da caracterizacdo dos quatro licores podem ser observados na

Tabela 3.5.

Tabela 3.5. Caracterizacao fisico-quimica dos licores da Etapa 2

Licor 1 Licor 2 Licor 3 Licor 4
Concentragédo agUcar, g/L 30 50 70 100
Parametros analiticos
Teor alcodlico, °GL 18,99°+ 0,90  18,95°+0,08 19,45°+ 0,39 17,71%+ 0,25
AcUcar total, g/L 33,11+ 0,18 53,43+ 0,06 78,18°+ 0,75 110,36%+ 1,54
Frutose, g/L 19,81 £ 0,10 32,26 + 0,02 47,24 £ 0,48 63,76 £ 0,95
Glucose, g/L 6,53 + 0,03 10,77 +£0,01 15,42 £ 0,14 19,12 £ 0,25
Sacarose, g/L 6,77 + 0,04 10,40 £ 0,02 15,53+0,13 27,48 £ 0,34
Acidez, g/100mL 0,11+ 0,00 0,17°+ 0,00 0,23+ 0,00 0,32%+ 0,00
pH 4,17%+ 0,02 4,13°+0,01 4,14°+0,01 4,10°+ 0,01
Densidade, g/cm3 0,9862°+ 0,00 0,9947°+ 0,00 1,0031°+ 0,00 1,0176%+ 0,00
Viscosidade Dinamica, mPa.s 2,06d1r 0,01 2,16°+ 0,00 2,31”1 0,00 2,42%+ 0,00
Fendis Totais, mg EAC/L 56,36%+ 0,00 103,79°+ 2,64 160,01°+ 5,49 224,13%+ 5,49
FRAP, pmol TE/L 226,18°+18,26  439,12°+ 9,37 781,47°+ 84,52  1032,84%+35,30

DPPH, pmol TE/L
ABTS, pmol TE/L

109,119+12,02
577,06°+ 3,98

271,33°+ 10,71
922,99+ 30,44

526,33°+ 6,31
1358,73" +73,42

779,66%+14,93
1937,34% +86,76

L* 98,47+ 0,03  98,32°+0,10 97,37°+ 0,08 97,11° + 0,67
a* -4,41°+ 0,02 -5,71°+ 0,00 -4,26°+ 0,02 -6,44%+ 0,58
b* 16,51°+ 0,16 20,93°+ 0,37 21,69°+ 0,33 29,78%+ 1,83
C 17,09°+ 0,16 21,70°+ 0,36 22,10°+ 0,32 30,48%+ 1,66
he 104,96+ 0,10  105,26°+0,26  101,11°+0,19  102,27°+1,82

Nota: Resultados expressos com média + desvio padrdo. Letras mindsculas diferentes na mesma linha indicam diferenga
significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD
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Os resultados de pH, acidez, densidade, viscosidade, teor de agucar, fendis
totais e atividade antioxidante (Tabela 3.5) variaram conforme a proporcdo entre
suco : alcool : agua (Tabela 3.2). Quanto maior a proporcao de suco na formulacao,
mais elevado foram os resultados de acidez, densidade, viscosidade, teor de aclcar,
fenois totais e atividade antioxidante. O resultado do pH para cada licor, foi
inversamente proporcional a acidez, enquanto a acidez aumentou o pH reduziu.

O resultado de acidez variou entre 0,108 e 0,324 g/100mL o pH entre 4,17 e
4,10 para os licores L1 e L4, respectivamente (Tabela 3.5). Haider et al. (2014),
encontraram resultados semelhantes em 13 amostras de Pommeau de Normandie,
comvalores de 3,9 a 4,3 e 1,28 a 2,34 g/L para o pH e acidez total, respectivamente.

A distribuicdo do perfil de acucares encontrados nos licores foi de
aproximadamente 60% de frutose, seguido de 20% de glicose e 20% de sacarose
(Tabela 3.5). Confirmando o uso exclusivo de suco de macé, sem adicdo de agucar
extra. Em 1994, Marqués e colaboradores, realizaram estudo analitico em varias
amostras de licor de maca e destacaram uma média no teor de acucar redutor
(frutose e glicose) ao redor de 90%.

Os resultados de fendis totais também apresentam o mesmo comportamento,
guanto maior a proporcdo de suco, maior os valores. Os resultados encontrados
para fendis totais foram de 56,36 mg EAC/L até 224,13 mg EAC/L (57,95 até 196,06
mg acido galico/L), nos licores 1 e 4, respectivamente (Tabela 3.5). O resultado
encontrado no suco bruto utilizado para formular os licores, foi de 383,62 mg EACIL.
Sliwinska et al. (2016), avaliaram licores de maca produzidos de maneira artesanal
com cinco variedades diferentes da fruta, encontraram valores entre 600,52 e
1005,98 mg acido gélico/L. Esses licores foram produzidos com maceragao por oito
semanas da fruta inteira, ao contrario do experimento em questédo que utilizou suco
bruto misturado com agua e alcool. A quantidade de fendis totais foi superior,
provavelmente devido a presenca da casca da fruta, e ndo apenas o suco integral, o
gue em parte explicaria um valor superior em 3 vezes de fendis totais (ZARDO et al.,
2013).

A andlise de atividade antioxidante, assim como fendis totais, também
apresentaram resultados com diferenca significativa entre os quatro licores (Tabela
3.5). O método de FRAP obteve resultados que variaram de 226,18 a 1032,84 umol

TE/L, nos licores 1 e 4, respectivamente. Para o método de DPPH, os resultados
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obtidos variaram de 109,11 a 779,66 umol TE/L,nos licores 1 e 4, respectivamente.
No método de ABTS, os resultados encontrados variaram de 577,06 a 1937,34 pumol
TE/L,nos licores 1 e 4, respectivamente. Essa Ultima metodologia analitica
apresentou 0s maiores resultados, expressos em umol TE/L.

Com relacdo aos parametros de cor, quanto maior a proporcao de suco de
maca menor o indice de Luminosidade (Tabela 3.5). O licor com menor proporcao
de suco (L1) obteve resultado de 98,47, enquanto o licor com maior proporcao de
suco (L4) obteve 97,11. Entre os licores 1 e 2 ndo houve diferenga significativa
assim como entre os licores 3 e 4.

Todos os resultados para o angulo Hue (h°), se mantiveram no quadrante 90°
e 180°, que corresponde a tonalidade entre amarelo e verde. Os valores variaram de
101,11° a 105,26°, entre os quatro licores, todos proximos do espectro amarelo.
Entre os licores 1 e 2 ndo houve diferenca significativa assim como entre os licores 3
e 4.

Os valores de indice de saturacdo de cor, C*, variaram entre 17,09 a 30,48.
Os maiores valores foram obtidos no licor 4, onde foi utilizado maior propor¢cao de
suco bruto, consequentemente maior concentracdo de compostos dissolvidos. Entre
os L2 e L3 ndo houve diferenca significativa.

Os resultados da coordenada a*, que representa 0 eixo entre verde (-a) e
vermelho (+a), mostram que os dados variaram entre -4,41 a -6,44, L1 e L4,
respectivamente, ainda na faixa considerada verde. Com relacao a esses resultados,
guanto maior foi a propor¢cdo de suco bruto na formulacédo, menor foi o valor de a*.
N&o houve diferenca significativa entre os L1 e L3.

Os resultados da coordenada b*, que representa o eixo entre azul (-b) e
amarelo (+b) mostram que os dados variaram entre 16,51 a 29,78, L1 e L4,
respectivamente, e representando o espectro amarelo. Quanto maior o valor de b*,
maior foi a proporcéo de suco de bruto na formulacdo do licor. Nao houve diferenca

significativa entre os L2 e L3.

3.3.3 Avaliacéo sensorial do licor de maca

O licor 4 apresentou a maior aceitacdo sensorial com 77,51% de

aceitabilidade (Figura 3.4). Esse licor apresenta a maior proporgdo de suco bruto na
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formulacdo e concentracdo final de agucar em 100 g/L, possivelmente produziu
maior harmonia entre a graduacdo alcodlica escolhida e aromas frutados, além da
docura residual do licor.

No Brasil, sdo escassos os dados estatisticos de producdo e consumo de
licor em escala industrial. Usualmente os licores produzidos de forma artesanal, e

com distribuicéo local sédo os produtos que podem ser encontrados frequentemente.

Figura 3.4. Avaliacdo de aceitabilidade dos licores de maga com diferentes teores de

acucar *
20,00
— 77,51
20,00 65,34 67,86

§0,00 56,08

% Aceitabilidade
8
8

Nota: * Teor de agucar: L1= 30g/L; L2=50g/L; L3=70g/L e L4=100g/L

Fonte: A autora

O teste JAR (Just-About-Right) avaliou a intensidade dos atributos docura,
teor alcodlico e aroma frutado nos quatro licores, e quanto esses atributos
penalizaram na nota de aceitabilidade de cada licor. Os resultados podem ser
visualizados na Figura 3.5 e Tabela 3.2.

Na Figura 3.5 pode ser observado os niveis JAR agregados, ou seja, nivel 1 e
2 agregados em demasiadamente pouco (barra azul), nivel 4 e 5 agregado em
demais (barra vermelha) e nivel 3 representa o ideal (JAR — barra verde), e os
percentuais correspondentes para cada nivel agregado e para cada licor.
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Figura 3.5. Porcentagens para os niveis agregados de intensidade de cada atributo em
cadalicor

Licor 1 Licor 2

100% 100%
0% 1 0% 1+
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10% 1 10% 1

0%

0%

ura Teor Alooolico Frutado "
bog Dogura Teor Alcoolico Frutado

W Demasiadamente pouco mWJAR W Demais

Nota: JAR = Just-About-Right

O licor 4 apresentou resultados dos atributos docura, teor alcodlico e frutado,
mais de 50% dentro da escala do ideal, corroborando com a melhor nota de

aceitabilidade.

A Tabela 3.6 demonstra as principais penalidades, acima de 20%,
destacados em vermelho, que contribuiram com a reducdo da nota de
aceitabilidade, em cada licor. O Efeito corresponde em guantos pontos a nota de

aceitabilidade foi penalizada.
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Tabela 3.6. Percentual de penalidades e efeito na média da nota de aceitabilidade.

Licor 1 Licor 2 Licor 3 Licor 4
Atributo Nivel % Efeito % Efeito % Efeito % Efeito
Docgura Pouco 68,29 2,06 56,63 1,81 38,55 1,67 14,46 1,62

Demais 6,09 092 1446 0,25 19,28 0,76 32,53 0,82

Teor alcodlico Pouco 13,41 0,52 9,64 0,12 12,05 0,58 12,05 1,00
Demais 58,53 0,67 57,83 0,87 50,60 0,82 25,30 1,31

Frutado Pouco 76,82 1,93 55,42 0,77 51,81 1,19 21,69 1,33
Demais 3,65 0,56 10,84 -0,31 13,25 0,09 18,07 1,11

Nota: Efeito = quantos pontos a média da aceitabilidade foi penalizada

O licor 1 foi, foi o licor mais penalizado, em pouca docura com 68,3%, com
demasiado teor alcodlico em 58,5% e com pouco frutado em 76,8%. Este licor foi
formulado com menor quantidade de suco de macd e consequentemente, menor
concentracdo de acucar (30 g/L) e recebeu a menor nota de aceitabilidade. Os
licores 2 e 3 também foram penalizados de forma semelhante ao licor 1, mas em
menor proporcao, de acordo com o aumento da quantidade de suco de maca
utilizado na formulacéao.

O licor 4 apesar de receber a melhor nota de aceitabilidade, e mostrou um
equilibrio na escala ideal entre os atributos avaliados, também recebeu uma
penalizacdo de nota com o atributo docura na intensidade demais em 32,53%, neste
caso, essa nota compreende a um nicho que pessoas que preferem bebidas menos
doces.

Os resultados do teste CATA, mostraram que dos 16 atributos listados na
ficha sensorial (ANEXO1), apenas 10 foram significativos, ou seja, com percentual
de mencdes superior a 20%, para caracterizar os 4 licores avaliados.

O teste de Cochran foi aplicado sobre 10 atributos mais mencionados, para
avaliar a homogeneidade das variancias e indicar a correspondéncia destes para

cada licor. Os resultados podem ser visualizados na Tabela 3.7.
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Tabela 3.7. Teste de Cochran para cada atributo.

Licor 1 Licor 2 Licor 3 Licor 4

Concentragdo acuUcar, g/L 30 50 70 100

Atributos p-valores

Sabor alcodlico 0,0013 0,723 0,807° 0,747° 0,578
Odor maca 0,0006 0,241% 0,386% 0,494° 0,494°
Acido 0,0394 0,265" 0,205% 0,241% 0,120°
Cor amarela claro 0,0000 0,855" 0,855" 0,711% 0,566
Odor alcodlico 0,6149 0,518% 0,518% 0,554% 0,590%
Translucido 0,2093 0,458% 0,422% 0,398% 0,361%
Doce 0,0000 0,145% 0,253 0,325" 0,578°
Aroma frutado 0,0023 0,241° 0,313% 0,410% 0,482°
Sabor maga 0,0000 0,169° 0,434° 0,506 0,675°
Sabor Frutado 0,0000 0,181% 0,253% 0,313% 0,494°

Nota: Letras minusculas diferentes na linha indicam diferenga significativa entre todos os resultados (p<0,05).

O sabor alcodlico apresentou maior correspondéncia com os licores 1, 2 e 3,
sem diferenca significativa entre eles, e o licor 4 apresentou menor correspondéncia
com este atributo. A maior concentracdo de suco de bruto neste licor amenizou o
sabor alcodlico.

O odor de maca apresentou maior correspondéncia ao licor 4 e licor 3, sem
diferenca significativa. JA o odor alcodlico ndo apresentou diferenca significativa
entre os quatro licores, ou seja, € um atributo que néo diferencia as amostras.

Com relacdo a acidez, apresentou maior correspondéncia ao licor 1, que
recebeu a menor proporcéo de suco de maca.

A cor amarela claro apresentou maior correspondéncia com os licores 1, 2 e
3, sem diferenca significativa entre eles, e o licor 4 apresentou menor
correspondéncia com este atributo. Este atributo esta diretamente relacionada a
formulacao dos licores.

O atributo translicido ndo pode ser considerado para diferenciar as amostras
porque ndo houve diferenca significativa entre os resultados, € um atributo comum
aos quatro licores.

Os atributos doce e sabor frutado apresentaram maior correspondéncia com

o licor 4. O sabor frutado nao apresentou diferenca siginificativa nos demais licores,
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j& o atributo doce apresentou menor correspondéncia com o licor 1 e sem diferenca
entre os licores 2 e 3.

Com relacdo ao sabor de macgda, apresentou maior correspondéncia com 0s
licores 3 e 4, sem diferenca significativa. E o aroma frutado, apresentou maior
correspondéncia com os licores 2, 3 e 4, mas sem diferenca significativa. Esses dois
atributos apresentaram menor correspondéncia com o licor 1, que corrobora com a
formulagdo, onde o licor 1 recebeu menor quantidade de suco de maga integral.

A Figura 3.6 mostra grafico simétrico com os atributos mais significativos,

identificados com anélise de correspondéncia e os respectivos licores.

Figura 3.6. Andlise de correspondéncia entre atributos e respectivos licores
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3.4 Concluséao

Para elaboragcédo do licor de maga, o processo com o uso de suco bruto
diluido com &gua e alcool de cereais e adicdo de enzima pectinase demonstrou
melhores resultados, principalmente com relagcdo a geracdo de precipitados, que
facilmente decantaram e contribuiram com um produto translicido, com valor de
luminosidade (L*) acima de 95,0, sem a necessidade de clarificacdo posterior.

O licor com concentracdo de 100g/L de agucar apresentou maior percentual
de aceitabilidade, destacando os atributos doce e sabor frutado, que foram mais
correlacionados ao produto, reforcando a preferéncia pelo licor com a presenca de
suco de fruta em maior quantidade. Esse teor de acucar final classifica o licor de
maca como licor seco, pela legislacéo vigente. Além de atender uma demanda atual
por menor consumo de acgucar, proporcionou boa harmonizacdo da bebida e nao

mascarando os atributos sensoriais da fruta.
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CAPITULO 4

AVALIACAO DE DIFERENTES METODOS DE ENVELHECIMENTO ACELERADO
DO LICOR DE MACA
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RESUMO

O envelhecimento de bebidas alcodlicas € uma etapa tecnolégica que valoriza
sensorialmente seus produtos, agregando aromas e suavizando o sabor alcodlico,
presentes na bebida jovem. O objetivo deste capitulo 4, foi definir um protocolo que
utilizasse uma alternativa acelerada a etapa de maturacédo, utilizando chips de
madeira previamente tratados com ultrassom. A partir do licor com 100 g/L de agucar
e 20 °GL de teor alcodlico, definido no capitulo anterior, iniciou-se o0 processo de
envelhecimento, com adicdo de chips de madeira de carvalho europeu, de 1cmg,
com queima e sem queima, na dosagem de 5 g/L, e variando o pré-tratamento
desses chips, antes da introducdo no licor. Foram testados chips sem tratamento,
chips tratados em banho ultrassonico, com 100 W de poténcia e 45 kHz de
frequéncia, e em dispositivo ultrassonico, com 750 W de poténcia, 20 kHz de
frequéncia, 90% de amplitude e probe de 13 mm. Em ambas as situacdes, os chips
ficaram imersos em solucao alcodlica padréo a 20 °GL, durante 1 hora, a 25 °C. Ao
total, sete diferentes experimentos foram testados que foram monitorados em 1; 7;
14; 30; 60 e 90 dias. Um licor sem a presenca de chips, foi estabelecido como
controle. Analise de compostos fendlicos totais, atividade antioxidante pelos
métodos, FRAP, DPPH e ABTS, e cor (L* a* b* h°, C*) foram realizados para
avaliar a evolucdo da maturacdo do licor. Analises fisico-quimicas de pH, acidez,
teor alcodlico, densidade, viscosidade e acucar, foram realizadas antes e apos
processo de envelhecimento. Analise Descritiva Ordenativa foi utilizada para verificar
a intensidade de atributos selecionados entre os diferentes licores testados, apés 90
dias de maturacdo. Ao final do periodo de envelhecimento o licor que recebeu chips
pré-tratados com dispositivo ultrassdnico apresentou um teor 116,5% maior de
fendis totais do que licor controle. O pré-tratamento com dispositivo ultrassénico
acelerou o processo de extracdo em 60 dias, quando comparado com o licor que
recebeu chips sem tratamento. Os chips sem queima contribuiram com acréscimo
no conteudo fendlico em 17,4% a mais do que os chips com queima. O acréscimo
em termos de atividade antioxidante, comparando o licor com chips sem queima pré-
tratados com dispositivo ultrassénico com o licor controle, foi 5,7 vezes superior por
FRAP, 4,7 vezes por DPPH e 4,4 vezes por ABTS. Esse mesmo licor também
apresentou as maiores variagcbes de cor, comparando com licor controle, o AE,
diferenca total de cor, foi de 7,03. As analises fisico-quimicas realizadas antes e
apos periodo de envelhecimento mostraram acréscimo da acidez e da densidade e
decréscimo do pH, mas sem diferenca significativa na acidez e densidade entre os
licores. O teor de acucar total acrescentou em 7% no licor que recebeu chips sem
gueima e sem pré-tratamento. Na analise descritiva ordenativa, o licor com chips
sem queima pré-tratados com dispositivo ultrassdnico apresentou maior preferéncia.
Os atributos cor, turbidez, sabor doce, residual amadeirado, odor amadeirado e
sabor amadeirado foram os descritores percebidos com mais intensidade,
corroborando com os resultados analiticos. O pré-tratamento com dispositvo
ultrassbnico acelerou a etapa de maturacdo do licor de macd com extracao
significativa de compostos fendlicos da madeira, acrescentando o teor de compostos
fendlicos e atividade antioxidante e com aceitacdo sensorial e percepgdo evidente
dos atributos amadeirados incorporados ao licor.

PALAVRAS-CHAVE: licor amadeirado, maturacao bebidas, atividade antioxidante,
ADO (analise descritiva ordenativa), APG (analise procrustes generalizada)
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4.1 Introducéao

O aproveitamento de frutas de maca que foram descartadas do consumo in
natura no processamento de produtos inovadores, incentiva a cadeia produtiva com
possibilidades de retorno mais lucrativo. Uma alternativa € investir no
desenvolvimento de bebidas alcodlicas a partir desta matéria-prima como sidras,
destilados de sidra e licor de macd (NOGUEIRA et al., 2019). O desenvolvimento de
licor a partir de suco de maca, agrega compostos nao volateis a bebida alcodlica
como acUcares, acidos organicos e compostos fendlicos, contribuindo com a
complexidade sensorial da bebida, com alteracdo de cor e sabor desejaveis
(HAIDER et al. 2014).

O envelhecimento tradicional de bebidas alcodlicas em barris de madeira,
contribui nas caracteristicas de cor, sabor e aromas do produto final, através de
mecanismos de transferéncia ou decomposi¢cdo de macromoléculas da madeira que
séo incorporados a bebida (MOSEDALE; PUECH, 1998). Durante este periodo, nédo
penas os atributos sensoriais sdo modificados, mas também o conteudo de fendis
totais, que por vezes podem contribuir com o aumento da atividade antioxidante
(BALCEREK et al., 2017).

A maturacao tradicional de bebidas ocorre em periodos muito longos de
estocagem devido ao lento processo de extracdo de componentes de madeira. O
uso de barris torna o processo caro, devido ao alto custo para substituicdo por novos
além de dificuldades com higienizacdo e manuseio. O uso de chips ou fragmentos
de madeira tem sido testado no envelhecimento de vinhos e destilados como
alternativa sustentavel ao uso de barris de madeira (ALANON et al., 2018).

A aplicacdo de tecnologias que otimizem o tempo empregado no processo
tradicional de envelhecimento de bebidas alcodlicas, tem relevancia industrial pelo
interesse na reducéo de custos empregados. O uso de chips de madeira, possibilita
aumentar a area de contato da bebida com a madeira, variando a dosagem e
formatos desse tipo de madeiras, como também realizar testes com outros tipos de
madeira (TAO et al., 2014a). Técnicas como ultrassom, aceleram o0s processos de
extracdo devido ao fenbmeno da cavitacdo, e também podem ser utilizados na
maturacdo de bebidas (DELGADO-GONZALES et al., 2017).
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O objetivo deste capitulo foi definir um protocolo que utlizasse uma
alternativa acelerada a etapa de maturacgao, utilizando chips de madeira previamente

tratados ou ndo com dispositivos ultrassonicos.

4.2 Materiais e métodos

4.2.1 Materiais

As macas da cultivar Gala foram adquiridas no comércio local da cidade de
Ponta Grossa, Parand, Brasil. O destilado de &lcool de cereais com grau alcodlico de
97% (BIOTEC, Labmaster, Pinhais, Parana, Brasil) foi utilizado na fabricacdo do
licor. Os chips de 1cm?® utilizados foram de madeira de carvalho europeu, com
gueima meédia e sem queima (Dornas Havana, Taiobeiras, Minas Gerais, Brasil)
(Figura 4.1).

Figura 4.1. Chips de Madeira de Carvalho Europeu

Queima Média Sem Queima

Fonte: A autora

Os reagentes utilizados Trolox (6 -hidroxi - 2,5,7,8 - tetrametilcromano - 2-acido
carboxilico), TPTZ (2,4,6-tripiridil-s-triazina) e DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazil),
ABTS (2,2"-Azino-bis(acido 3-etilbenzotiazolina-6-sulfénico), Folin-Ciocalteu foram
adquiridos da Sigma-Aldrich (Steinheim, Alemanha) .

Foram utilizados como padrdes para perfil fendlico o acido 5-cafeoilquinico
(dcido clorogénico), acido siringico, vanilina e acido gdlico da Sigma-Aldrich
(Steinheim, Alemanha). Os solventes utilizados para dissolver amostras e
preparacdo de fase movel para analises cromatograficas foram metanol 99,8%,

acetonitrila, acido acético e acido sulfarico (JTBaker, Estados Unidos).
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4.2.2 Métodos

4.2.2.1 Processo de envelhecimento do licor

A partir da definicdo da formulagdo com maior aceitabilidade para o licor de
maca com 100 g/L de acUcar e 20°GL de teor alcodlico, aplicou-se o processo de
envelhecimento, com adicdo de chips de madeira de carvalho europeu, de 1lcm?,
com gqueima média e sem queima, e dosagem de 5 g/L, variando o pré-tratamento
desses chips, antes da introdugéo no licor.

Foram testados chips sem tratamento, chips tratados em banho ultrassonico,
(Cole-Parmer 8892, lllinois, USA), com 100W de poténcia e 45 kHz de frequéncia, e
em dispositivo ultrassonico (SONICS Vibra-Cell modelo VCX750, Newtown, USA),
com 750W de poténcia, 20 kHz de frequéncia, 90% de amplitude e probe de 13 mm.
Durante a aplicacao dos tratamentos ultrassonicos, os chips ficaram imersos em 100
mL de solucdo alcoodlica padrao a 20°GL, durante 1 hora, a 25°C. ApGs o pré-
tratamento dos chips, esta solucao foi descartada. Os chips sem tratamento foram
adicionados aos licores sem imersao em solucéo alcoolica previamente. A Figura 4.2
demonstra esquema desenvolvido para envelhecimento dos licores, exemplificando
0s experimentos. Ao total, sete condicfes diferentes foram testadas, originando sete

licores diferentes:
Licor 1 (L1) — licor controle. Sem adicédo de madeira
Licor 2 (L2) — Licor com MQ, sem tratamento US
Licor 3 (L3) — Licor com MSQ, sem tratamento US
Licor 4 (L4) — Licor com MQ, com pré-tratamento banho US
Licor 5 (L5) — Licor com MSQ, com pré-tratamento banho US
Licor 6 (L6) — Licor com MQ, com pré-tratamento sonda US
Licor 7 (L7) — Licor com MSQ, com pré-tratamento sonda US
Onde: MQ — Madeira Queimada; MSQ — Madeira Sem Queima

Posteriormente, esses sete licores, foram monitorados periodicamente, até

finalizar 90 dias de processo de envelhecimento.
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Figura 4.2. Esquema dos experimentos de envelhecimento no licor de maca

Preparagio - Chips de # Pré-Tratamento - Experimentos
Licor Base Madeira na madeira Licores

P ———
1 : Licor Controle . L1
Suco Integral / Bruto : I Sem madeira
|
1 Queimada -5 g/L | —
! I
| 1 —
. Sucolntegral + Pectinase + : :: : Sem - L2 L3
Alcool cereais + Agua Destilada 1 | Tratamento
! 1
| 1 - .'% &
! I
| 1 "‘
1 \ Banho
1 Ultrassonico L
= I - ! 100V { 45KHz L4 L5
| Sem Queima—5 giL | | 1hj 255G
' ! o N,
1 I - L L
L e !
| J—
I lw : Dispositivo
100g/L 1 | Ultrassonico
20°GL 1 | 750W J 20KHz L L6 L7
| 1 80% amplitude
1Thi25°C
J se S

Fonte: A autora
4.2.2.2 Analise de glucose, frutose e sacarose

Os acucares glucose, frutose e sacarose, foram determinados por
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE), Alliance 2695 (Waters, Milford, MA,
EUA). O sistema possui uma bomba quaternaria, desgaseificador, injetor automatico
e detector de indice de refracdo 2414 (Waters, Milford, MA, EUA). A separacao
ocorreu em coluna Aminex HPX-87H (300 x 7,8 mm), elui¢do foi a 30° C (coluna e
detector), com taxa de fluxo de 0,5 mL/min, usando &cido sulfarico 5mM como fase
mével. As amostras de licor de maca foram diluidas 1:10 (v/v) com agua ultrapura e
depois filtrada através de um filtro de seringa de nylon de 0,22 ym (Waters, Milford,
MA, EUA) (SANTOS et al., 2018).

As concentracfes foram calculadas a partir de uma curva padrao de sacarose
(S=1,25x10® x area +0,466; R? = 0,9913); de curva padrdo de glucose (G= 1,11x10°
x area + 0,415; R? = 0,9925) e de curva padrdo de frutose (F=1,0x10° x area +0,445;
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R? = 0,9926):; previamente preparada e os resultados foram expressos em gramas
por litro de licor (g/L). Todas as determinacdes foram realizadas em triplicatas.

4.2.2.3 Andlise de acidez total

A acidez total foi determinada por titulacdo com NaOH 0,1M, utilizando
fenolftaleina 1% como indicador. O resultado foi expresso em g de &cido
malico/100mL de amostra (IAL, 2008).

4.2.2.4 Andlise de teor alcodlico

O teor de alcool etilico foi determinado a partir da destilacdo de 25 mL de
amostra em Micro Destilador de agua TE-012 (TECNAL, Piracicaba, Sao Paulo,
Brasil), e posteriormente determinado em densimetro eletrénico (Density Meter DMA

4500M, Anton Paar, Graz, Austria), e expresso em % V/v.
4.2.2.5 Analise de Densidade e Viscosidade

A densidade dos licores base foi medida em densimetro eletrénico (Density
Meter DMA 4500M, Anton Paar, Graz, Austria), e expressa em g/cmg, assim como a

viscosidade dinamica, expressa em mPa.s.
4.2.2.6 Analise de cor

Os resultados foram expressos nas coordenadas do espaco de cores da
Comisséo Internacional d Eclairage (CIE) L*, a* e b*. As amostras de licor foram
analisadas em colorimetro digital (CM-5-1D, KONICA MINOLTA, Osaka, Japao). O
parametro L*, determina a luminosidade (branco = 100 e preto = 0), a* as
coordenadas de verde (-a) a vermelho (+a) e b*, coordenadas de azul (-b) a amarelo
(+b). O parametro Chroma (C*) referente a intensidade de cor, foi calculado por C* =
(a2 + b?))*2. O parametro angulo Hue (h°) referente a tonalidade, foi calculado por

h*=tan™ (b*/ a*) + 180° quando a* < 0 e h* = tan™ (b*/ a*) quando a* > 0.
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As diferengcas totais de cor (AE*) entre as amostras testadas (apds a
maturacdo) e a amostra controle (sem madeira-L1) foram calculadas de acordo com
a seguinte equacéo:

AE* = (AL® + Aa® + Ab%)'?

4.2.2.7 Determinacao dos compostos fendlicos totais (CFT)

O teor de compostos fendlicos totais (CFT) nos 4 licores, na etapa 2, foi
determinado por andlise colorimétrica utilizando o reagente de Folin Ciocalteu, como
descrito por Singleton e Rossi (1965). As analises foram conduzidas em tubos de
ensaio, com adi¢cédo de 4,2 mL de agua destilada, 50 yL dos licores diluidos (1:2) e
250 uL do reativo de Folin Ciocalteu diluido (1:10). Depois de 3 min de reacéo, 500
ML de carbonato de sédio saturado (20% m/v) foi adicionado nos tubos e agitado por
5 segundos em vortex. As amostras foram mantidas em local escuro por 1 hora, e
posteriormente foi efetuada leitura das absorbancias em espectrofotdbmetro
(SHIMADZU, UVmini-1240, SP, Brasil) a 720 nm. As concentracdes foram
calculadas a partir de uma curva padrdo de acido clorogénico (CFT = 1317,5 X
absorbancia — 8,71); R* = 0,9996) previamente preparada e os resultados foram
expressos em miligramas equivalentes de acido clorogénico por litro (mg EAC/L).

Todas as determinacdes foram realizadas em triplicatas.
4.2.2.8 Determinacéo de Atividade Antioxidante

Para a determinacdo da atividade antioxidante dos licores base, na etapa 2,
foram utilizados os métodos de reducdo do ferro, FRAP, segundo Benzie e Strain
(1996); o método da captura do radical livre DPPH, de acordo com Brand-Willians,
Cuvelier e Berset (1995) e o método de descoloracdo do cation ABTS, descrito por
Re et al. (1999), adaptados para o leitor de microplacas, e com leitura de
absorbancia em espectrofotometro (EPOCH microplate spectrophotometer, Bio Tek,
USA).

Para o método de FRAP, o reagente foi preparado pela mistura do tampéao
acetato (300 mM, pH 3,6), com uma solucdo de 10 mM TPTZ em 40 mM HCI, e 20
mM FeCl; na proporcéo de 10:1:1 (v/v/v). Uma aliquota de 20 pyL de amostra diluida
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(1:2), foi colocada em microplaca, seguido de 280 uL do reagente FRAP, recém-
preparado. A microplaca com a mistura foi agitada por trinta segundos e mantida no
escuro em repouso, por trinta minutos, seguido de leitura das absorbancias a 593
nm. A curva padrdao FRAP = 588,23 x absorbancia — 61,17; R? = 0,9907 foi plotada
usando diferentes concentracdes de Trolox (100-1000 umol/L). Os resultados foram
expressos em pmolL de equivalente de Trolox por litro de licor (umoL TE/L). Todas
as determinagdes foram realizadas em triplicatas.

No método de DPPH, foi utilizado 50 puL de amostra diluida (1:5) acrescido de
250 pL do reagente DPPH (125 pumol/L), realizando a leitura a 517 nm apos o
periodo de trinta minutos em auséncia de luz. Uma curva padrao foi plotada usando
diferentes concentracdes de Trolox (50-275 pmol/L). Os resultados foram expressos
em umoL de equivalente de Trolox por litro de licor (umoL TE/L). Todas as
determinacdes foram realizadas em triplicatas. A curva padrdao DPPH = 333,33 x
absorbancia + 2,26; Rz = 0,9902

E para o método de ABTS, as solugbes estoques incluiram a solucdo de
ABTS (7 mmol/L) e a solucdo de persulfato de potassio (2,45 mmol/L), que foram
preparadas e misturadas em igual quantidade e deixada reagir por 16 h a
temperatura ambiente (25 °C) no escuro. A solucao foi entdo diluida pela mistura de
4 mL da solucdo de ABTS e completadas até 200 mL de agua destilada. Para a
analise, 20 uL de amostra diluida (1:5) acrescida de 280 yL do reagente ABTS,
agitadas e deixadas em repouso no escuro por trinta minutos. Em seguida, a leitura
foi efetuada a 734 nm. A curva padrdo ABTS = 8,04 x absorbancia — 32,17; R2 =
0,99, foi plotada usando diferentes concentracdes de Trolox (100-1000 umol/L). Os
resultados foram expressos em umoL de equivalente de Trolox por litro de licor

(MmoL TE/L). Todas as determinacdes foram realizadas em triplicatas.

4.2.2.9 ldentificacdo e quantificacdo de compostos fendlicos individuais

Uma amostra de 50mL de cada licor, foi concentrada por evaporacdo sob
vacuo (40°C) em evaporador rotativo (Tecnal TE-211, Piracicaba, SP, Brasil),
congelado em ultrafreezer (NUAIRE, NU-9668GC, MN, USA), e posteriormente
lioflizada (LD1500, Terroni, S&o Paulo, SP, Brasil). As amostras foram

reconstituidas com 3 mL de &cido acético a 2,5% e metanol (3: 1, v/v) e filtradas em
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filtro de seringa 0,22 pum (Nylon) (Waters, Milford, MA, EUA) antes da analise, de
acordo com Alberti et al. (2014).

A analise de compostos fendlicos individuais foi realizada com identificagéo e
quantificacdo por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). O cromatégrafo
(2695 Alliance, Waters, EUA), apresenta detector de matriz de fotodiodos PDA 2998
(Waters, EUA), bomba quaterndria e amostrador automatico. A separacao foi
realizada em uma coluna Symmetry Cig (4,6 x 150 mm, 3,5 um) (Waters, EUA) a
20°C. A fase movel foi composta pelo solvente A (acido acético a 2,5% v/v) e
solvente B (acetonitrila). O gradiente a seguir foi aplicado: 3 a 9% de B (0 a 5
minutos), 9 a 16% de B (5 a 15 minutos), 16 a 36,4% de B (15-33 min), seguido de
uma corrida isocratica a 100% de B (5 min) e recondicionamento da coluna (3% de
B, 10 min). A taxa de fluxo foi de 1,0 mL/min. A identificacdo dos compostos
fendlicos foi realizada comparando o tempo de retencdo e espectros com os de
padrdes. A identificacdo e quantificacdo dos compostos foram realizadas por meio
da comparacéo dos tempos de retencéo e espectro das amostras (Tabela 4.1), com
as corridas monitoradas a 271,5 nm (acido galico), 274,8 nm (acido siringico), 280
nm (acido galico), 308 nm (siringaldeido), 310,4 nm (vanilina) e 326,2 nm (acido

clorogénico).

Tabela 4.1. Parametros cromatrograficos dos padrdes de compostos fendlicos

Compostos TR Banda UV Regresséao Linear R® LOD LOQ
Fendlicos (min) (nm) (mg/L) (ng/mL) (ng/mL)
Acido Gélico 3,11 271,5 Y =23597x - 193026  0,9974 0,78 2,35
Acido Clorogénico 9,21 326,2 Y=26323x - 210273 0,9964 0,59 1,80
Acido Siringico 11,8 274,8 Y=30274x + 91924 0,9996 4,74 14,39
Siringaldeido 15,4 308 Y=30274x + 91924 0,9996 4,74 14,39
Vanilina 14,8 310,4 Y=29083x - 76901 0,9996 4,16 12,61

Nota: TR = tempo de reten¢do; LOD = limite de deteccado; LOQ = limite de quantificagcao

4.2.2.10 Microscopia Eletrénica de Varredura por Emissdo de Campo

Antes e apOs os tratamentos de ultrassom, os chips de madeira, foram
submetidos a microscopia eletrénica de varredura por emissdo de campo (MIRA 3,
Tescan, Republica Tcheca) para captacdo de imagens.

Os chips foram divididos ao meio para facilitar o preparo das amostras. As

amostras foram fixadas em suporte de aluminio com fita dupla face de carbono. Em
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seguida foram metalizadas com ouro, durante 3 minutos (Metalizador Quorum
SC7620, Inglaterra), em alto vacuo com corrente elétrica de 10mA. Foram testadas
diferentes ampliacdes de imagem, com escolha de 5000 vezes de aumento para

realizar a captura das imagens.

4.2.2.11 Anélise Sensorial

A analise sensorial foi iniciada apés a aprovacdo do projeto CAAE
087659919.6.0000.0105 pelo Comité de Etica em Pesquisa (COEP) da Universidade
Estadual de Ponta Grossa (UEPG).

Devido aos resultados analiticos ndo significativos dos licores que utilizaram
chips de madeira tratados com banho de US, optou-se por néo considerar os licores
L4 e L5 na avaliacdo sensorial final. Portanto os licores escolhidos para dar
continuidade ao experimento foram os tratamentos L1, L2, L3, L6 e L7 (Figura 4.3).

Figura 4.3. Licores envelhecidos para ADO

Fonte: A autora

A metodologia escolhida para avaliar as caracteristicas de cada licor, foi a
Andlise Descritiva Ordenativa (RICHTER, 2010). Um grupo de 15 julgadores, 13
mulheres e dois homens com idades entre 21 e 48 anos, foram selecionados através
de entrevista, onde foram questionados sobre habitos de consumo, se apreciam e
consomem esse tipo de bebida eventualmente, se ndo apresentam problemas de
saude e se faziam uso de medicamentos que impediam o consumo de bebida
alcodlica, além também da disponibilidade de tempo para participar de todas as
etapas da metodologia sensorial.
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A primeira etapa da metodologia consiste em realizar sessdes individuais, nas
quais duas amostras (A e B), com caracteristicas bem opostas, foram apresentadas,
e foi solicitado aos julgadores que as comparassem e descrevessem similaridades e
diferencas, utilizando atributos de forma livre. Os julgadores foram instruidos a
observar a aparéncia, o odor, o sabor e residual das amostras e fizessem registro
em ficha de avaliagdo, conforme modelo em Anexo 2.

A segunda etapa da metodologia consistiu em organizar uma sessdo de
discussao entre 0 grupo que participou da primeira etapa, para selecionar 0s termos
mais citados, agrupar os semelhantes, e desenvolver uma lista de atributos definitiva
de forma consensual. Para compreensdao do significado de cada atributo, foram
utilizadas amostras de referéncias, como suco integral de maca, suco clarificado de
maca, whisky e agua, além do uso das proprias amostras A e B.

Foram definidos os seguintes descritores: os atributos cor e turbidez para
avaliar a aparéncia das amostras, os atributos odor alcodlico, odor amadeirado e
odor frutado, para avaliar odor, os atributos sabor doce, sabor alcool, sabor
amadeirado e sabor frutado para avaliar sabor e residual amargo e residual
amadeirado para avaliar aspectos de residual final da bebida. Foi elaborada uma
ficha (Anexo 3) com as referéncias consensadas pelo grupo, além de critério e
exemplos para reforcar as diferencas de intensidade do forte e fraco para cada
atributo, para servir de material de apoio e consulta, se necessario, durante
avaliacdo das amostras

Uma ficha com todos os atributos selecionados foi elaborada para realizar a
ordenacéo das amostras conforme a intensidade percebida de cada atributo. Ao final
da mesma ficha encontra-se espaco para também ordenar de maior a menor
preferéncia entre as cinco amostras provadas, conforme modelo Anexo 4.

A terceira e Ultima etapa da metodologia, consistiu na andlise em triplicata
das cinco amostras de licores de macad. 5 mL de cada amostra foram servidas
simultaneamente em copos plasticos transparentes, codificadas com numeros
aleatdrios de trés digitos, em cabine individual, adaptada para avaliacdo sensorial
com luz branca juntamente com a ficha de avaliacdo (Anexo 4) e ficha de referéncias
(Anexo 3) para apoio na analise. Também foi ofertado copo com agua e bolacha

agua e sal para auxiliar no processo de degustacéo.
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4.2.2.12 Anélise Estatistica

Os dados foram apresentados com média e desvio padrédo. As diferencas
entre as amostras foram avaliadas pela andlise de variancia (ANOVA, fator Unico),
seguido de teste de médias de Fisher LSD. O teste de correlagdo de Pearson (r), foi
utilizado para determinar a intensidade de correlacdo entre os resultados obtidos de
fendis totais e atividade antioxidante. Todas as andlises estatisticas foram realizadas
no software STATISTICA v. 13.2 (Stat-Soft Inc., Tulsa, OK, USA).

Os resultados da avaliacdo sensorial obtidos por ADO foram avaliados pela
Andlise Procrustes Generalizada (APG) utilizando-se o programa XLSTAT (Trial
Version), para comparagao da configuragdo das amostras e verificagdo da eficiéncia
e do consenso da equipe (GOWER, 1975).

Os dados da ADO foram avaliados por teste de Friedman (NEWELL,;
MacFARLANE, 1987) para verificar diferencas entre amostras que indica a diferenca
critica entre os totais de ordenacdo de acordo com o0 numero de tratamentos
testados e o numero de julgamentos obtidos, considerando-se cinco amostras e 15

julgadores.

4.3 Resultados e discussao

4.3.1 Analises fisico-quimicas

Os sete licores elaborados na etapa de envelhecimento com chips de

carvalho, foram analisados com analises fisico-quimicas no tempo inicial (Ti) e

tempo final (Tf), apds 90 dias. Os resultados podem ser visualizados na Tabela 4.2.



Tabela 4.2. Resultados fisico-quimicas dos sete licores no Ti e Tf.

LICORES
Andlise Tempo Controle S/M Sem tratamento Banho US Sonda US
1 L2 L3 L4 L5 L6 L7
(MQ) (MSQ) (MQ) (MSQ) (MQ) (MSQ)
Ti 4,19+ 0,03 4,19°+0,03 4,19+ 0,03 4,19+ 0,03 4,19+ 0,03 4,19+ 0,03 4,19+ 0,03
pH Tf 4,03+ 0,01 4,02°+ 0,01 4,00°+ 0,01 4,04+ 0,01 4,00°+0,01 4,14+ 0,01 3,95°+ 0,00
) Ti 0,228% + 0,004 0,228%+ 0,004 0,228%+ 0,004 0,228+ 0,004 0,228+ 0,004 0,228+ 0,004 0,228+ 0,004
Acidez total, g/100mL b D o b b . a
Tf 0,245° + 0,000 0,252%°+ 0,007 0,250%° + 0,004 0,245° + 0,000 0,250%" + 0,004 0,254% + 0,004 0,257+ 0,004
Densidade. a/cms Ti 1,0046%+0,0002  1,0046°+ 0,0002 1,0046%+ 0,0002 1,0046°+0,0002  1,0046%+0,0002 1,0046%+0,0002 1,0046°+ 0,0002
9 Tf 1,0076%+0,0005  1,0089°+ 0,0012 1,0078%+ 0,0008 1,0083%+0,0015 1,0087%+0,0009 1,0089*+0,0009 1,0078+ 0,0007
Viscosidade dindmica. mPa.s Ti 2,72°+0,02 2,72°+0,02 2,72°+0,02 2,72°+0,02 2,72°+0,02 2,72°+ 0,02 2,72°+ 0,02
' : Tf 2,66%+0,01 2,60°+ 0,04 2,63%+0,01 2,62"+0,02 2,60°+0,01 2,60°+ 0,01 2,62"+0,01
Acticar total. /L Ti 99,79%+ 0,13 99,79%+ 0,13 99,79%+ 0,13 99,79+ 0,13 99,79°+ 0,13 99,79°+ 0,13 99,79°+ 0,13
¢ 9 Tf 102,06+ 0,08 106,50% 0,01 106,95% 0,03 104,54%+ 0,04 101,70°+ 0,04 101,74°+ 0,04 103,60°+ 0,02
Ti 12,05 + 0,17 12,05 + 0,17 12,05 + 0,17 12,05 + 0,17 12,05 + 0,17 12,05 + 0,17 12,05 + 0,17
Sacarose,g/L
9 Tf 6,67 + 0,01 6,56 + 0,00 6,56 + 0,01 6,83 + 0,01 6,43 + 0,01 6,68 + 0,01 6,75+ 0,01
Glucose. g/l Ti 26,60 + 0,17 26,60 + 0,17 26,60 + 0,17 26,60 + 0,17 26,60 + 0,17 26,60 + 0,17 26,60 + 0,17
g Tf 29,04 + 0,02 30,26 + 0,00 30,32 + 0,01 29,66 + 0,01 29,03 + 0,01 28,94 + 0,01 29,52 + 0,01
Frutose, g/L Ti 61,14 + 0,38 61,14 + 0,38 61,14 + 0,38 61,14 + 0,38 61,14 + 0,38 61,14 + 0,38 61,14 + 0,38
Tf 66,33 + 0,05 69,66 + 0,01 70,05 + 0,01 68,04 + 0,01 66,23 + 0,03 66,09 + 0,02 67,32 + 0,01

Nota 1: Ti= 0 dia ;Tf= 90 dias

Nota 2: Resultados expressos com média + desvio padrdo. Letras mintsculas diferentes na mesma linha indicam diferenca significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD.

Nota 3: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem tratamento US; L4= Licor com chips MQ com tratamento Banho US; L5=

Licor com chips MSQ com tratamento Banho US; L6 = Licor com chips MQ com tratamento Sonda US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento Sonda US
Nota 4: MQ = madeira queimada ; MSQ = madeira sem queima ; US = Ultrassom; S/M = sem madeira
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Com relacdo ao pH, houve decréscimo do valor em todos os licores,
comparando com o tempo inicial. E entre os licores houve diferenca significativa
entre todos eles. De maneira geral, os licores envelhecidos com madeira sem
gueima (L3, L5 e L7), houve decréscimo mais acentuado se comparar com os licores
gue utilizaram madeira queimada (L2, L4 e L6). O licor controle sem madeira,
apresentou decréscimo do pH, mas permaneceu com valor intermediario de 4,03.

Os resultados de acidez total, corroboram com os resultados do pH, havendo
acréscimo em todos os licores. Uma pequena variagao foi observada nos licores L6
e L7 que receberam chips tratados com sonda US, mas sem diferenca significativa
entre os sete licores. Esses resultados para pH e acidez sao esperados, apés
periodo de envelhecimento de bebidas alcodlicas, devido as reacdes de oxidacdo do
etanol a acido acético. A presenca de oxigénio se fez presente durante 0s momentos
de coleta de amostra regularmente.

Os resultados de densidade mostraram acréscimo apés 90 dias em todos 0s
licores, mas sem diferenca significativa entre eles. O aumento na densidade pode
ser explicado pela migracado de compostos organicos da madeira para a bebida.

Com relacdo a viscosidade dinamica, houve reducdo em 0,1 mPa.s dos
valores em todos os licores. Praticamente ndo houve diferenca significativa entre os
licores que receberam chips de madeira. Essa reducdo se deve ao processo de
sedimentacdo dos compostos precipitados, principalmente pectina, ao longo dos 90
dias.

Os resultados de acucar total mostram acréscimo apos 90 dias, com
diferenca significativa nos L2 e L3, que receberam chips com queima e sem queima,
respectivamente, sem pré-tratamento. O teor de agUcar total aumentou em 7% no L3
(Tabela 4.2). Enquanto o teor de sacarose reduziu de 12 para 6,5 g/L o de glucose
aumentou de 26 para 30 g/L e o de frutose aumentou de 61 para 66 g/L . Esse
aumento no teor de glucose € explicado pela possivel hidrélise da sacarose em
glucose e frutose, o que também explica o incremento no teor da frutose.

O teor de alcool foi analisado no tempo inicial e no tempo final. De maneira

geral houve uma pequena reducédo ao redor de 1°GL, em todos os licores.
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4.3.2 Andlise de fendis totais e atividade antioxidante

A Tabela 4.3 demonstra a evolucao do resultado das analises de fendis totais
em cada um dos sete licores, expressos em mg EAC/L, durante os 90 dias dos
experimentos.

Ao final de 90 dias, o L1, licor controle — sem madeira, que no inicio
apresentou valor de 140,68 mgEACIL, finalizou o processo com 120,14 mgEACIL,
uma reducado de 15% do conteudo inicial. Mas estatisticamente, a partir do 14°dia a
reducdo nado foi mais significativa. Zardo et al. (2008) relata a perda de fendis totais
e atividade antioxidante devido as reacfes de escurecimento enzimatico e operacao
de despectinizacdo no suco, durante processamento de sidra.

A partir do 7° dia, os resultados ja apresentaram diferenca significativa entre
os licores que receberam chips de madeira pré-tratados com sonda US (L6 e L7)
com os demais licores L2, L3, L4 e L5, e apresentando o maior conteudo fendlico,
190,7 e 197,8 mgEACIL.



Tabela 4.3. Evolugéo de fendis totais nos licores durante envelhecimento em mg EAC/L.

LICORES
Controle SIM Sem tratamento Banho US Sonda US
Dias L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7
(MQ) (MSQ) (MQ) (MSQ) (MQ) (MSQ)

1 140,68™+7,91  167,91°°£8,47  164,40°°£2,64  157,37°°+0,65  156,49°°+4,56 157,37 £549  163,52°° % 3,04
7 137,17 +3,04 171,428+ 761  179,33"°+1,52 167,91+ 549  174,94"C+ 4,56 190,75%+ 4,56 197,78%°+ 3,04
14 134,53%%+ 4,03  179,33®°+ 549  197,78°°+ 4,03  164,40®°+456  185,48%"°+6,97  196,02°°°+ 4,56 210,95%°+ 3,04
30 121,36%+ 12,17 183,72°®+ 11,88 200,41°+549 172,30®C+4,56 199,53 *®+549  207,44"C+9,98  228,52°°+ 10,97
60 126,63+ 847  208,32°+ 8,05 212,71 +549  177,57®+ 13,18 200,41™E+1544 213,59+ 9,25 245,21%+ 6,63
90 120,14+ 10,25 206,56+ 4,56 242,574 +1544 197,78"+ 10,65 210,95 +12,17 228,52"4+9 25 260,14*+14,51

Nota 1: Resultados expressos com média + desvio padréo.
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Nota 2: Letras minusculas diferentes na mesma linha indicam diferenca significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD.

Nota 3: Letras maiusculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD.

Nota 4: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem tratamento US; L4= Licor com chips MQ com tratamento Banho US; L5=
Licor com chips MSQ com tratamento Banho US; L6 = Licor com chips MQ com tratamento Sonda US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento Sonda US

Nota 5: MQ = madeira queimada ; MSQ = madeira sem queima ; US = Ultrassom; S/M = sem madeira
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Ao final do periodo de 90 dias, o L7 que recebeu chips de madeira sem
gueima e pré-tratado com sonda US, apresentou o melhor resultado em termos de
fendis totais, finalizando com 260,14 mgEAC/L. Um aumento de 116,5% quando
comparado com o licor controle que ndo recebeu madeira. Seguido do L3 que
recebeu chips de madeira sem queima sem pré-tratamento, com 242,57 mgEACI/L.
Os licores L4 e L5 que receberam chips de madeira com queima e sem queima,
respectivamente, mas pré-tratados no banho ultrassénico, apresentaram resultados
inferiores, quando comparando com os licores equivalentes.

Uma hipétese para este resultado é que o pré-tratameto dos chips de madeira
no banho de ultrassom acelerou a extracdo de compostos superficiais da madeira
gue reagem com o0s compostos fendlicos durante o envelhecimento. Isto ocorre
devido a intensidade da acéo ultrassonica ser menor, irregular e dispersa uma vez
gue a amostra fica contida dentro de um Becker parcialmente submersa na agua do
recipiente do banho, ao contrario do pré-tratamento dos chips com sonda, onde a
acao da intensidade/poténcia € maior e diretamente sobre as amostras (chips)
devido ao contato com o probe (CHEMAT et al., 2017b). Os chips que receberam
pré-tramento com sonda US apresentaram estrutura superficial da parede vegetal
modificada pela cavitacdo (Figura 4.6), ou seja, 0s compostos da madeira além de
serem extraidos também na solucdo de pré-tratamento dos chips, ainda
proporcionou a continuacdo e intensificacdo da extracdo de compostos da madeira
durante o envelhecimento do licor.

No caso dos licores L4 e L5, onde os conteudos fendlicos foram menores,
atribui-se isso o fato da solucdo alcodlica padrdao 20°GL a qual os chips ficaram
imersos durante o pré-tratamento, foi descartada posteriormente, e com isso
descartando também os possiveis compostos fendlicos extraidos da madeira. E
posteriormente, como 0 mecanismo do banho US apresenta menos intensidade do
tratamento, ndo proporcionando de forma significativa a abertura de canais de
extracdo, devido a cavitacao.

Quando comparamos os licores L2 e L4 (ambos licores receberam MQ), mas
sem tratamento e banho US, respectivamente, os resultados de fendis totais ao final
dos 90 dias, ndo apresentou diferenca significativa (Tabela 4.3), ou seja, o pré-
tratamento em banho US ndo demonstrou acdo eficaz que acelerasse ou

intensificasse o processo de extragdao de compostos da madeira.
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Comparando os licores L2 e L3, que receberam chips néo tratados, o L3, que
utilizou MSQ, apresentou 17,4% a mais em termos de fendis totais do que L2, que
utilizou MQ. Dumitriu et al. (2016) encontrou resultados, em pesquisa com uso de
chips de madeira em vinho tinto jovem, com quantidade superior de fendis totais nos
vinhos que receberam chips sem queima ou com leve queima, comparando com
chips com queima mais intensa.

Em termos de aceleracdo do processo de extracdo, quando os chips foram
tratados com sonda US, apresentou contetdo fendlico ao L6 de 207,4 mgEAC/L no
30° dia (Tabela 4.3). Esse mesmo contetdo aproximadamente 206,6 mgEACI/L,
somente foi atingido em 90 dias, no L2, que recebeu chips sem tratamento, 60 dias
antes. Quando os chips foram tratados em banho US, além de ndo acelerar o
processo, o conteudo fendlico final aos 90 dias foi ainda inferior, ficando em 197,78
mgEACI/L.

Avaliando a evolucédo do resultado de fendis totais (Tabela 4.3), entre 1 e 90
dias de cada licor, observa-se que ao final do periodo, a maioria dos licores
apresentavam diferenca significatica com relacdo ao tempo de 60 dias, ou seja, 0
processo de extracdo de compostos fendlicos ainda ndo havia cessado.

Os resultados de atividade antioxidante dos licores, pelos métodos FRAP,
DPPH e ABTS, podem ser vizualizados na Tabela 4.4.

O L1 apresentou reducdo de atividade antioxidante em média 17%, pelos
diferentes métodos empregados , ao final dos 90 dias. Pelo método FRAP a partir do
30° dia ndo houve mais diferenca significativa até o resultado do 90° dia. Pelo
método DPPH, a partir do 14° e pelo método ABTS a partir do 7° dia. Essas
diferencas podem ser explicadas pelo espectro diferente de compostos fenélicos que
cada método é capaz de quantificar, conforme os potenciais de reducdo, como
também caracteristicas de solubilizagcdo dos mesmos.

Os L2 e L4, ambos receberam madeira queimada mas sem pré-tratamento e
tratada no banho US, respectivamente, apresentaram uma demora no processo de
extracdo dos compostos fendlicos.O L2 apenas no 30° dia apresentou um acréscimo
na atividade antioxidante de forma significativa, pelo método ABTS. Ja o L4,
apresentou acréscimo apés o 14° dia, pelos métodos DPPH e ABTS. Esse

comportamento ja ndo foi vizualizado no L6, que também recebeu madeira
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gueimada mais pré-tratada no dispositivo ultrassonico, a atividade antioxidante ja
presentou acréscimo a partir do 7° dia, pelos trés métodos utilizados (Tabela 4.4).



Tabela 4.4. Resultados de atividade antioxidante pelos métodos FRAP, DPPH e ABTS em umol TE/L
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LICORES
Controle SIM Sem tratamento Banho US Sonda US
Andlises Dias L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7
(MQ) (MSQ) (MQ) (MSQ) (MQ) (MSQ)

FRAP 1
7
14
30
60
90

DPPH 1
7
14
30
60
90

ABTS 1
7
14
30
60
90

295,59 + 13,80
262,94% + 19,09
227,94°“+ 15,29
204,12°° + 7,53

203,03°°+ 10,71
213,60°“" + 8,84

190,92+ 9,08
152,33**+ 5,18
134,25 + 3,60
131,25°“+ 7,07
120,50+ 6,13
159,60" + 3,44

448,00°"+ 55,16
348,17" + 40,10
377,43%° + 28,60
388,11%° + 15,10
386,33 + 38,92
400,71%% + 32,88

371,18° + 19,80
446,76°° + 26,78
495,29 + 39,06
525,00% + 16,99
705,88 + 20,17
760,59 + 34,80

191,75 + 8,49
228,50 + 4,20
228,17°°+ 1,57
246,75° + 20,06
291,75% + 13,43
329,67%"+ 5,16

654,58°° + 24,82
614,04% + 45,47
617,21°°+ 38,93
791,69%° + 50,32
749,56°° + 56,55
856,35 + 39,19

425,51%° + 31,87
487,35 + 14,74
592,35 + 20,62
619,12°° + 49,06
839,41"° + 24,18
1000,59° + 29,71

219,65 + 10,39
266,47 + 29,85
335,58°°+ 16,57
394,67°°+ 42,05
491,75°° + 18,82
534,67 + 9,36

602,79 + 27,97
768,38" + 26,25
882,32°°+ 15,12
1164,59°° + 26,20
1236,63"° + 84,89
1384,04°* + 23,35

348,24 + 13,53
422,65% + 28,00
457,94 + 18,41
504,12°“+ 10,18
618,82 + 12,41
715,29" + 35,58

185,92° + 10,23
187,33%°+ 5,50

222,08% + 22,04
240,92% + 28,72
302,17%*+ 13,23
320,50** + 13,15

557,77°°° + 9,65
536,65°°+ 31,94
687,10°“ + 27,97
796,07" + 21,83
798,65%° + 30,31
885,19+ 32,14

395,59 + 30,56
516,47+ 18,24
548,82°° + 5,22

581,76° + 18,81
745,88 + 20,42
881,18+ 24,13

222,58 + 12,36
261,89 + 29,78
306,89°° + 16,61
375,08° + 20,15
415,92°° + 12,57
508,83+ 2,85

612,43 + 46,19
704,07°° + 63,88
832,38°“+ 40,99
1072,39°® + 73,95
1142,98%® + 53,31
1331,13°*+ 75,92

359,12 + 15,41
563,24°° + 38,80
598,53 + 21,40
664,71°° + 28,34
772,66+ 17,62
915,00 + 23,81

187,54 + 7,75
217,72 + 21,32
259,39"?1 16,13
312,33°“ + 5,50
356,75 + 17,39
409,67" + 29,73

517,43% + 5,26
618,87"°+ 31,23
825,31°° + 46,64
1014,57°® + 16,97
1032,03"® + 29,39
1096,82° + 18,06

430,88% + 17,35
652,35°°+ 12,56
773,24% + 67,74
800,59° + 25,06
1081,76%° + 36,97
1214,88*" + 79,73

238,48% + 9,61
351,89% + 7,07
467,31%° + 25,51
536,33+ 12,91
685,92% + 24,35
745,92* + 20,95

614,04 + 18,93
924,65 + 18,45
1212,59%° + 90,08
1372,26% + 50,90
1530,49% + 50,73
1753,29%" + 94,49

Notal : US = Ultrassom; S/M = sem madeira
Nota 2: Resultados expressos com média + desvio padrdo. Letras mindsculas diferentes na mesma linha indicam diferenca significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD.
Nota 3: Letras maiusculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD.
Nota 4: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem tratamento US; L4= Licor com chips MQ com tratamento Banho US; L5=
Licor com chips MSQ com tratamento Banho US; L6 = Licor com chips MQ com tratamento Sonda US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento Sonda US
Nota 5: MQ = madeira queimada ; MSQ = madeira sem queima
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Com apenas um dia de contato com a madeira, todos os licores ja
demonstraram incorporacdo de compostos fendlicos, principalmente andlises de
FRAP e ABTS, com diferengas significativas entre todos os licores.

Os licores que receberam chips de madeira sem queima (L3, L5 e L7),
apresentaram os maiores valores nos trés experimentos (chips sem tratamento, com
banho US e com sonda US), ao final de 90 dias, nas trés diferentes metodologias de
andlise de atividade antioxidante.

Avaliando o tipo de madeira utilizada (com queima e sem queima), houve
diferencas significativas entre os experimentos. Na anélise de DPPH, o licor L3
apresentou resultado 62% a mais do que L2, ou seja, o licor que recebeu madeira
sem queima contribuiu com compostos fendlicos com maior capacidade antioxidante
do que com o que recebeu madeira queimada. Esse comportamento se repete com
os Licores 7 e 6, que receberam os chips sem queima e com queima pré-trados com
sonda US, onde o resultado do L7 foi superior em 82% sobre L6. Ja nos licores L5 e
L4, onde os chips foram pré-trados no banho US, essa diferenca caiu para 59%.

Kanaki et al. (2015) pesquisaram contribuicdo fendlica de chips de carvalho
sem queima, com queima média e queima forte, em solu¢cdo modelo de vinho, com
45 dias de maceracdo, e encontraram resultados com mesmo comportamento.
Concluiram que o processo de queima degrada compostos nativos do carvalho,
principalmente taninos hidrolizaveis (granidina, roburina E, vescalagin e castalagin),
gue apresentam poder antioxidante mais elevado do que os compostos fendlicos
oriundos da degradacdo da lignina (vanilina, acido vanilico, acido siringico,
siringaldeido), quando a madeira € submetida a queima. Os experimentos que
utilizaram chips sem queima apresentaram resultados de atividade antioxidante
(DPPH) superior a 90% com relacdo aos que utilizaram chips com queima média e
forte.

Com relacédo ao pré-tratamento dos chips de madeira, a aplicacdo de sonda
US foi mais potente que o banho US. Os resultados obtidos para atividade
antioxidante dos licores, demonstraram o impacto dos pré-tratamentos nos chips
com relacdo ao processo de extracdo dos compostos da madeira para a bebida. Em
geral, o tratamento com sonda US, acrescentou entre 24 e 29% aos resultados de

atividade antioxidante, nos licores com madeira queimada e com madeira sem
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gueima, respectivamente, ao final dos 90 dias, comparando com os licores que
receberam chips sem tratamento.

O pré-tratamento com banho US ndo apresentou diferenca significativa aos
licores L2 e L4, ambos utilizaram madeira com queima, onde no L2 os chips nao
receberam pré-tratamento e no L4 os chips foram tratados. Ja& aos licores que
receberam madeira sem queima, L3 e L5, onde no L3 os chips ndo receberam pré-
tratamento e no L5 os chips foram tratados houve reducéo de 12%, na metodologia
FRAP e 4,8%, na metodologia DPPH, mas sem diferenca significativa na
metodologia ABTS.

Todos os licores que receberam chips de madeira, ao final de 90 dias,
obtiveram acréscimo a atividade antioxidante, quando comparados com o L1. Os
maiores valores obtidos para atividade antioxidante foi no L7 (Tabela 4.4), que
recebeu chips de madeira sem queima pré-tratadas com sonda US, foi de 5,7 vezes
superior por FRAP; 4,7 vezes superior por DPPH e superior 4,4 vezes por ABTS,
guando comparados ao L1.

O segundo licor que mais teve acréscimo de atividade antioxidante foi o L3,
gue recebeu chips de madeira sem queima e sem tratamento prévio, com acréscimo
médio (nos trés métodos) de 3,80 vezes superior ao L1.

Os resultados de atividade antioxidante dos licores, estdo fortemente
correlacionados com os resultados de fendis totais (Tabela 4.3) (FRAP: r=0,9823,
p<0,001; DPPH: r=0,9253, p<0,001; ABTS: r=0,9460, p<0,001). Segundo Haminiuk
et al. (2012), o teor de compostos fendlicos pode ser correlacionado diretamente
com a atividade antioxidante da matriz estudada, conforme maior o teor fendlico,
maior a acao antioxidante dos compostos.

A evolucéao dos resultados de atividade antoxidante (Tabela 4.4), entre 1 e 90
dias de cada licor, observa-se que ao final do periodo, a maioria dos licores
apresentavam diferenca significatica com relacdo ao tempo de 60 dias, ou seja, 0
processo de extracdo de compostos fendlicos ainda nédo havia cessado, da mesma

forma como nos resultados de fendis totais (Tabela 4.3).
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4.3.3 Parametros de Cor

Na Tabela 4.5 podem ser observados os dados obtidos para os parametros
L*, a*, b* seguido dos célculos para angulo Hue (°h), Chroma (C*), assim como a
diferenca total de cor com o AE.

Tabela 4.5. Resultados dos parametros de cor para os licores de macéa

LICORES
Parametros Controle
Sem tratamento Banho US Sonda US
cor S/M
L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7
(MQ) (MSQ) MQ) (MsQ) (MQ) (MsSQ)
L* 97,22°+0,12  96,27°+0,02  95,85°+0,04  96,35+0,01  96,11°+0,06  95,97°+0,07  95,14'+0,03
AL* -0,95 -1,37 -0,87 1,11 -1,25 2,08
a* -5,63'+0,00 -5,41°40,00  -5,59°+0,00  -541°t0,00  -546°0,01  -533°+0,02  -5,07°+0,00
Aa* 0,22 0,04 0,22 0,17 0,30 0,56
b* 25,18'+0,45  29,36°0,05 31,02°+0,11  28,84°+0,03  29,12%+025  30,58°:0,2 31,87°+0,04
Ab* 4,18 5,84 3,66 3,94 5,40 6,69
AE 4,29 6,00 3,77 4,10 5,55 7,03
c* 25,80't0,44  29,85%0,05 31,52°+0,11  29,34°+0,03  29,62%:025  31,04°t0,19  32,27°+0,04
°h 102,6°+0,23  100,4°t0,01  100,2°t0,04  100,6™+0,00 100,6°:0,11  99,89°+0,1 99,03+0,02

Nota 1: Resultados expressos com média + desvio padrédo. Letras mindsculas diferentes na mesma linha diferenca significativa
(p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD

Nota 2: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem
tratamento US; L4= Licor com chips MQ com tratamento Banho US; L5= Licor com chips MSQ com tratamento Banho US; L6 =
Licor com chips MQ com tratamento Sonda US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento Sonda US

Nota 3 : US = Ultrassom; S/M = sem madeira; MQ = madeira queimada ; MSQ = madeira sem queima

Analisando a diferenga total de cor (AE) nos licores, percebe-se que os
licores L7 e L3, que receberam chips sem queima, apresentaram maior diferenca de
cor, com 7,03 e 6,00, respectivamente.

A presenca dos chips de madeira contribuiram com o decréscimo de
luminosidade (L*) em todos os licores, quando comparados com licor 1, que nao
recebeu os chips. Balcerek et al. (2017) também evidenciou o decréscimo de L* com
a presenca de chips de carvalho francés, durante um ano em destilado de ameixa.

Entre os licores L2 e L4, ambos receberam chips de madeira queimada, sem
tratamento e com tratamento com banho US, respectivamente, ndo apresentaram
diferenca significativa entre os parametros L*, a* e °h.

O licor L7 também apresentou maior valor de Chroma de 32,27, ou seja,
maior saturagdo da cor e menor angulo Hue de 99,03, incrementando mais a cor

amarela. Também apresentou o menos indice de Luminosidade L* com 95,14, maior
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valor de a* -5,07 e maior valor de b* com 31,87. Em todos os parametros, foi o que
apresentou maior diferenca significativa com o licor controle L1.

Os parametros crométicos s&o indicadores de qualidade em bebidas
alcodlicas envelhecidas. O incremento na intensidade de cor (C*), do espectro
vermelho (a*) e do espectro amarelo (b*), assim como a reducéo de luminosidade
(L*) e éangulo Hue (h°), sao resultados esperados em bebidas destiladas
envelhecidas em contato com a madeira (SCHWARZ et al., 2011). Todos os
resultados obtidos dos parametros de cor no experimento com os licores (Tabela

4.5), apresentaram esse comportamento.

Figura 4.4. Evolugéo dos parametros de cor
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Nota: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem
tratamento US; L4= Licor com chips MQ com tratamento Banho US; L5= Licor com chips MSQ com tratamento Banho US; L6 =
Licor com chips MQ com tratamento Sonda US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento Sonda US

A Figura 4.4. demonstra a evolucdo dos parametros de cor (L*, a*, b* h° e
C*) de 0 a 90 dias para os sete licores testados. O grafico de L* mostra uma
evolucdo da Luminosidade dos licores de forma similar e significativa até o sétimo
dia. Essa informacé&o pode ser vizualizada pela imagem da Figura 4.5, corroborando

com o dado analitico.
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Figura 4.5. Evolucéo da aparénciado L1
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Em termos tecnoldgicos, o processo mais intenso de clarificacdo ocorreu
durante os primeiros 14 dias e permaneceu inalterado até o final dos 90 dias, no L1
(Figura 4.5).

4.3.4 Compostos fenolicos individuais

Apés 90 dias do contato dos licores de maca com os chips de madeira,

alguns compostos fendlicos foram identificados e quantificados (Tabela 4.6).

Tabela 4.6. Resultados dos compostos fendlicos individuais

Compostos Fendélicos, mg/L

Licores Acujo. Acido galico .A,Cld.o Vanilina Siringaldeido
cIorogenlco siringico

L1 11,65°+ 0,19 - - - -
L2 13,13+ 0,14 - 40,38%+ 1,78 10,74°+1,60 70,32°+ 2,95
L3 12,17°“+ 0,05 31,91°+0,31 - - -
L4 12,41°+ 0,06 - 25,99°+ 0,57 8,91*+0,88 56,44°+ 0,79
L5 12,14 + 0,06 22,57°+ 0,11 - - -
L6 12,53°+ 0,03 - 36,78°+ 0,07 7,56°+0,06 77,20°+0,21
L7 13,95%+ 0,83 40,75%+ 1,15 - - -

Notal: Resultados expressos com média + desvio padrdo. Letras mindsculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca
significativa (p<0,05) de acordo com o teste de Fisher LSD

Nota 2: “-* : n&o foi detectado

Nota 3: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem
tratamento US; L4= Licor com chips MQ com tratamento Banho US; L5= Licor com chips MSQ com tratamento Banho US; L6 =
Licor com chips MQ com tratamento Sonda US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento Sonda US

Nota 4: US = Ultrassom; MQ = madeira queimada ; MSQ = madeira sem queima
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O &cido clorogénico é um composto fendlico encontrado na maca e produtos
derivados. As quantidades variaram entre 11,65 a 13,95 mg/L, sem diferenca
significativa nos L3, L4, L5 e L6. O licor L7, que recebeu chips sem queima e tratado
com sonda US apresentou a maior quantidade de acido clorogénico, ao final dos 90
dias, assim como também apresentou a maior atividade antioxidante.

Nos licores testados que utilizaram madeira com queima, L2, L4 e L6, foi
possivel identificar os compostos vanilina, acido siringico e siringaldeido (Tabela
4.6). Esses compostos sao considerados marcadores de envelhecimento, derivados
da lignina. Cerniserv (2017) resume 0S mecanismos que envolvem as principais
alteracfes da lignina, comecando pela degradacéo térmica, na pratica da tanoaria,
seguido de altera¢cbes bioquimicas por processo de hidroetandlise quando a madeira
entra em contato com a bebida alcodlica, com liberagdo de mondémeros que sao
sucessivamente oxidados a aldeidos aromaticos e seus acidos.

Foi obtida um medida do composto siringaldeido de 77,20 mg/L no L6,
superior nos demais licores. O licor L6, recebeu chips tratados na sonda US,
corrobora com as referéncias bibliograficas (CHEMAT et al.,, 2017b) que citam o
aumento nos processos extrativos quando matrizes vegetais sdo submetidos ao
dispositivo ultrassénico. Os compostos acido siringico e vanilina ndo seguiram o
mesmo comportamento.

Os compostos vanilina e acido siringico foram superiores no L2, que
receberam chips que nao foram tratados previamente. Os resultados foram de 10,74
mg/L para vanilina e 40,38mg/L de acido siringico.

Nos licores testados que utilizaram madeira sem queima, L3, L5 e L7, o acido
galico foi o composto identificado. Segundo Zhang et al. (2015), quando a madeira é
submetida a queima esse composto, que é derivado de taninos hidrolizaveis, tem
suas estruturas comprometidas. A auséncia dos compostos vanilina, acido siringico
e siringaldeido, também € coerente porque a madeira utilizada ndo foi submetida a
altas temperaturas.

O maior resultado de acido galico foi no L7, com 40,75 mg/L, que recebeu
chips de madeira tratados com sonda US, considerado tratamento mais potente.
Seguido de 31,91 mg/L no L3, que recebeu chips sem tratamento e por final 22,57
mg/L no L5, que recebeu chips tratados em banho US. Esses resultados tem

comportamento similiar aos resultados obtidos de fendis totais, onde os licores que
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receberam chips tratados no banho US, obtiveram menor extracdo de compostos da

madeira.

4.3.5 Imagens por Microscopia Eletronica de Varredura

As imagens obtidas na microscopia eletronica, Figura 4.6, demonstram acgao
do ultrassom sobre parede celular dos chips de madeira, corroborando de forma
qualitativa, com os resultados quantitativos das analises de determinacdo de fendis
totais, do aumento da extracdo de compostos fendlicos, quando comparado com dos

chips sem tratamento ultrassonico.

Figura 4.6. Imagens Microscopia Eletrénica de Varredura antes e apds tratamento

ultrassénico
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Nota 1: Ampliagdo 5000x. US — ultrassom; MQ — madeira queimada; MSQ — madeira sem queima.
Nota 2: A: MSQ sem tratamento; B:MSQ ap@s tratamento em banho US; C: MSQ apds tratamento em sonda US;
D: MQ sem tratamento; E: MQ apds tratamento em banho US; F: MQ apds tratamento em sonda US
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As imagens da madeira queimada (D) mostram maior compactacao (ver local
com seta) das estruturas celulares, se comparado com imagem da madeira sem
queima (A). Apés tratamento em banho US as estruturas sao liberadas de material
depositado, como mostra imagens (B) e (E). Na madeira sem queima essa
compactacdo é menor e apés tratamento de US, principalmente com sonda (C),
demonstra dilaceracéo da parede celular da madeira (ver local com seta), facilitando
processo de extragcdo de compostos presentes. O que corrobora com os resultados
mais significativos de fendis totais e atividade antioxidante do licor L7 que recebeu
chips de madeira pré-tratado no dispositivo ultrassénico, equivalente a imagem C.

4.3.6 Analise Sensorial dos licores apos envelhecimento

4.3.6.1 Avaliacdo de desempenho dos julgadores na ADO

Para verificar a confiabilidade da equipe de julgadores, foram observados os
graficos de residuo por objeto (amostras), residuo por configuracéo (avaliadores) e
fatores de escalonamento, obtidos por Analise Procrustes Generalizada (APG) dos
dados obtido na ADO (Figura 4.7).
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Figura 4.7. Analise de desempenho dos avaliadores na ADO
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Nota: A — Gréfico de Residuos por amostra; B — Gréafico de Residuos por Avaliador; C — Gréfico de Fator de
Escala

Na analise dos residuos por amostra, avalia-se o percentual de erros por
amostra, quanto menor o valor mais consenso dos avaliadores por amostra.
Segundo o grafico A, que mostra os residuos por amostra, ndo houve discrepancia
de avaliacdo entre as cinco amostras, a variacao entre elas foi menor de 20 pontos,
ou seja, houve consenso dos avaliadores sobre cada amostra.

A anadlise dos residuos por avaliador, grafico B, mostra valores considerados
baixos, que por definicdo quer dizer bom consenso do avaliador comparando com 0s
demais. Os avaliadores 2, 9 e 13, apresentaram valores maiores, ou seja, suas
avaliacbes discordaram com os demais, mas estatisticamente ndo afetaram a
avaliacdo geral e ndo foram retirados na analise.

O grafico C, mostra resultados proximos de 1,0 de todos os avaliadores, ou
seja, que usaram a escala de forma coerente e semelhante com o que foi proposto.

Com a andlise destes 3 graficos, obtida da APG, a configuracdo geral do

grupo de avaliadores selecionados se mostrou apto e com desempenho satisfatorio,
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com baixos residuos e comportamento consensual semelhante, contribuindo com a

confiabilidade aos dados obtidos.
4.3.6.2 Caracterizacao dos licores de maca pela andlise descritiva ordenativa (ADO)
Os dados obtidos na ADO foram tratados pelo teste de Friedman, para

verificar diferencas significativas entre amostras para cada descritor, conforme
Tabela 4.7.

Tabela 4.7. Caracterizacéo dos licores na ADO

A
Descritores mostras

L1 L2 L3 L6 L7
Turbidez 110,5° 106° 83,5° 56,5 48,5"
Cor 207° 190,5° 130,58 82" 65"
Odor Alcool 112,5% 1214 128,5% 135,5" 177,58
Odor Amadeirado 194,5° 158,55¢ 1418 86" 95"
Odor Frutado 103,5" 110* 130,5"8 170,5° 160,5°
Sabor Doce 1618 1388 124,58 114" 122,58
Sabor Alcoolico 115% 125,5" 136" 145" 153,5%
Sabor Amadeirado 193° 168° 152,58 84,5" 77"
Sabor Frutado 89,5" 99" 1224 175,5° 189°
Residual Amargo 127,5" 1317 1344 127* 155,5"
Residual Amadeirado 185° 166°¢ 1448 100" 80"
Preferéncia 1728 150,5"8 144% 120,5% 112,5%

Nota 1: Soma dos valores de ordenagao para 45 respostas

Nota 2: Letras maiusculas diferentes na mesma linha indicam diferenca significativa (p<0,05)

Nota 3: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem
tratamento US; L6 = Licor com chips MQ com tratamento US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento US

Nota 4: US = Ultrassom; MQ = madeira queimada ; MSQ = madeira sem queima

A turbidez percebida foi superior nos L6 e L7 e sem diferenca nos demais.
Estes licores receberam madeira MQ e MSQ, respectivamente, pré-tratadas por
sonda ultrassbnica, que corrobora com o0s resultados do parametro L*
(luminosidade), que foram inferiores aos demais, ou seja, ha migracado mais intensa
de compostos da madeira para o licor devido ao pré-tratamento.

A cor, também foi um atributo percebido de forma mais intensa nos L6 e L7,
ambos pertencendo ao grupo A, seguido pelo L3, no grupo B e posteriormente pelo
L2 e L1, no grupo C.

O odor alcodlico foi inferior no L7 e nos demais ndo houve diferenca. Isso é

devido a proeminéncia do odor amadeirado que foi superior no L6 e L7. De forma
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contraria, o odor frutado foi preponderante nos L1, L2 e L3, onde o L1, que era o
licor controle — sem madeira, o0 L2 e o L3, receberam madeiras MQ e MSQ, mas sem
pré-tratamento.

Quanto ao sabor doce, apesar da formulacdo ser a mesma para todos 0s
licores, houve percepcao de maior intensidade do doce no L6 seguido do L7, L3, L2
e por ultimo o L1. Esse resultado sensorial ndo corrobora com a analise fisico-
guimica de quantificacdo de aclUcar ap6s 90 dias, onde houve maior aumento do
teor de aclcar nos licores L2 e L3, seguido dos licores L6 e L7.

O sabor amadeirado nos L7 e L6, foram percebidos de forma significativa
diferenciando dos demais avaliados. Inversamente ao sabor frutado, que foi
percebido de forma mais intensa nos L1, L2 e L3 e menos nos L6 e L7.

O residual amadeirado, assim como o sabor amadeirado, também foram
proeminentes nos L7 e L6 e menor nos L3, L2 e L1.

Entre os licores ndo houve diferenca significativa para os descritores Residual
amargo e Sabor alcoolico.

Com relacdo a preferéncia dos licores, o licor L7 recebeu menor nota, ou
seja, em primeiro lugar, seguido do L6, L3, L2 e por ultimo o L1 (Tabela 4.7). Em
termos de diferenca, apenas o L1 ficou no grupo B, os demais ndo apresentaram
diferenca significativa e permaneceram no grupo A, de maior preferéncia. Ou seja,
os licores que receberam chips de madeira, apresentaram maior preferéncia quando

comparado ao licor que néo recebeu.
4.3.6.3 Analise de Componente Principal (ACP)
Com os dados obtidos apoOs analise estatistica por APG, um gréafico de

Andlise de Componente Principal foi plotado (Figura 4.8), correlacionando as cinco

amostras de licores analisadas com os respectivos atributos mais citados.
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Figura 4.8. Analise de Componente Principal (ACP)
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Nota 1: L1 = Licor controle (sem madeira); L2 = Licor com chips MQ sem tratamento US; L3 = Licor com chips MSQ sem
tratamento US; L6 = Licor com chips MQ com tratamento US; L7 = Licor com chips MSQ com tratamento US
Nota 2: US = Ultrassom; MQ = madeira queimada ; MSQ = madeira sem queima

O total da variancia acumulada de 75,9%, esta explicado no F1(eixo x) com
61,14% e no F2 (eixo Y) com 14,76%. Usando o eixo x como referéncia observa-se
uma divisdo bem clara das amostras dos licores e seus respectivos atributos
correlacionados.

No lado direito, podem ser observados os licores L1, L2 e L3, com os
atributos sabor frutado, odor frutado, odor alcodlico, sabor alcool e residual amargo
como principais descritores. No lado esquerdo os L6 e L7, que receberam chips de
madeira pré-tratados com sonda ultrassdnica, com os atributos cor, turbidez, sabor
doce, residual amadeirado, odor amadeirado e sabor amadeirado como 0s descritos

mais identificados.
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4.4 Conclusao

O pré-tratamento dos chips de madeira utilizando dispositivo ultrassénico
acelerou o processo de maturacdo, intensificando o processo de extracdo de
compostos fendlicos da madeira com incorporacdo significativa de fendis totais e
atividade antioxidante ao licor de maca, apos 90 dias de contato, como também nos
parametros cromaticos, apresentando as maiores variacdes de cor e de intensidade.

Sensorialmente, os descritores amadeirados (sabor, odor e residual) foram
percebidos com mais intensidade nos licores que recebram chips de madeira pré-
tratamentos em dispositivo ultrassonico e com as melhores notas de aceitacao entre
os julgadores.

Quando avaliado o tipo de madeira, os chips sem gqueima contribuiram com
maior acréscimo no conteudo fendlico e atividade antioxidante quando comparado

aos chips com queima.
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CONSIDERACOES FINAIS

Considerando os resultados obtidos nos capitulos 3 e 4, foi desenvolvido um
protocolo para fabricacéo de licor de maca envelhecido utilizando chips de madeira
previamente tratados por ultrassom.

Utilizando suco de maca da cultivar Gala e alcool de cereais 97°GL, foi
estabelecido uma formulagéo para licor de maca, que consiste de uma parte de suco
integral com 13,5° BRIX : 0,27 de alcool de cereais 97°GL : 0,07 de 4gua destilada,
com adicdo de 3,0 mL/hL enzima pectinase, para obtencdo de concentracdo de
acucar residual em 100 g/L e teor alcodlico final de 20°GL.

Adicionar chips de madeira de carvalho sem queima, com formato de 1 cm?,
em dosagem de 5 g/L, pré-tratados com dispositivo ultrassdnico, com parametros de
funcionamento ajustados em 750W de poténcia, frequéncia de 20 kHz, amplitude de
90%, temperatura 25°C, durante 1 hora, imersos em solucéo alcodlica de 20°GL.
Utilizando probe de 13 mm.

O licor de maca com chips pré-tratados, devem ser mantidos em local
ambiente, sem iluminacéo direta e frasco vedado, durante 90 dias.

Apos este periodo trasfegar a mistura para separar o sobrenadante e remover
contetdo sedimentado no fundo do recipiente, acondicionar em embalagem de vidro
(evitar transparente) e manter armazenada em local escuro.

Recomenda-se aumentar o tempo de contato dos chips de madeira a mistura
do licor por mais 60 dias, caso ndo haja possibilidade de prévio-tratamento com
ultrassom.

O licor de maca apos 30 dias, apoés trasfega do sobrenadante, também pode
ser envasado para consumo. Houve alta aceitabilidade, mesmo sem ser envelhecido
com madeira.

O esquema a seguir demonstra de forma ilustrativa as melhores praticas

obtidas e resumo do protocolo para obtencéo de licor envelhecido de maca.
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ANEXO A - Fichade avaliagdo sensorial dos licores — Etapa 2

Nome:
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1) Por favor, prove a amostra e avalie quanto a Impressao Global (sabor e aparéncia) de acordo com a escala a seguir:

1 - Desgostei extremamente

2 — Desgostei muito

3 — Desgostei moderadamente

4 — Desgostei ligeiramente

5 - Indiferente Amostra : Nota: _
6 — Gostei ligeiramente

7 — Gostei moderadamente

8 — Gostei muito

9 — Gostei extremamente

2) Marque com o X na escala indicando sua opinido sobre o produto

Docura
| | | (| (|
Muito doce Ideal Pouco doce

Teor Alcodlico

(| (| (| (| (|
Muito alcodlico Ideal Pouco alcodlico
Frutado

[ O O [ [
Muito frutado Ideal Pouco frutado

3) Marque com um X em TODAS as caracteristicas que se aplicam na amostra que vocé provou:

] Cor ambar [] Alta qualidade
(] Amargo [J Translucido

(] Sabor Alcodlico [] Adstringente

[1 Odor de maca (1 Doce

[ Acido (] Aroma frutado
[] Sabor Amadeirado [ Sabor de maca
[1 Cor amarela claro (1 Viscoso

[1 Odor Alcodlico (] Frutado

4) escreva em poucas palavras quais caracteristicas teria o produto ideal para vocé:

Obrigado pela colaboracéo!
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ANEXO B - Ficha de avaliagéo livre para andlise descritiva ordentativa

1° Etapa: Avaliar similaridades e diferengas entre as amostras A e B

Nome: 6 [2 1o [= ——

APARENCIA

Similar Diferente

ODOR

Similar Diferente

SABOR

Similar Diferente

RESIDUAL

Similar Diferente
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ANEXO C - Ficha com referéncias para atributos na andlise descritiva ordenativa

REFERENCIAS PARA ATRIBUTOS ESCOLHIDOS

APARENCIA

1)Turbidez:
Forte: Suco maca integral
Fraco: agua

2)Cor:
Forte: Whisky
Fraco: suco maga clarificado

ODOR

3)Alcodlico:
Forte: &lcool de cereais
Fraco: Amostra licor sem madeira (A)

4)Amadeirado:
Forte: Amostra licor com madeira (B)
Fraco: Amostra licor sem madeira (A)

5)Frutado:
Forte: Amostra licor sem madeira (A)
Fraco: Amostra licor com madeira (B)

SABOR

6)Doce:
Forte: Amostra licor com madeira (B)
Fraco: Amostra licor sem madeira (A)

T)Alcodlico:
Forte: Amostra licor sem madeira (A)
Fraco: Amostra licor com madeira (B)

8)Amadeirado:
Forte: Amostra licor com madeira (B)
Fraco: Amostra licor sem madeira (A)

9)Frutado:
Forte: Amostra licor sem madeira (A)
Fraco: Amostra licor com madeira (B)

RESIDUAL

10)Amargo:
Forte: Amostra licor sem madeira (A)
Fraco: Amostra licor com madeira (B)

11)Amadeirado:
Forte: Amostra licor com madeira (B)
Fraco: Amostra licor sem madeira (A)



ANEXO D - Ficha sensorial para andlise descritiva ordenativa

Nome:

Por favor, prove as amostras e avalie aintensidade dos seguintes atributos:

APARENCIA:

Turbidez

Forte

Fraco

Cor

Forte

Fraco

ODOR:
Alcool

Forte

Fraco

Amadeirado

Forte

Fraco

Frutado

Forte

Fraco

SABOR:

Doce

Forte

Fraco

Alcool

Forte

Fraco

Amadeirado

Forte

Fraco

Frutado

Forte

Fraco

RESIDUAL:
Amargo

Forte

Fraco

Amadeirado

Forte

Fraco

Por favor, ordene as amostras em ordem de preferéncia para vocé:

Mais

Menos
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ANEXO E — Termo de consentimento livre e esclarecido

PESQUISAS COM SERES HUMANOS

Dados de identificagdo do voluntario

Nome completo do voluntario:

RG do voluntario:

Idade do voluntéario:

Endereco do voluntario:

Preencha nos casos de autorizacdo fornecida por responsavel:
Nome do responsavel legal pelo voluntario:

Idade do responsavel pelo voluntario:

RG do responsavel pelo voluntario:

Endereco:

Grau de parentesco e prova documental comprobatdéria da responsabilidade:

Detalhamento da pesquisa e seus procedimentos

Vocé esta sendo convidado a participar do projeto de pesquisa intitulado Desenvolvimento de licor
amadeirado de macd com envelhecimento acelerado por ultrassom que tem como pesquisador responsavel
o Prof. Dr. Alessandro Nogueira (CPF 004.874.939-74). Essa pesquisa tem como objetivo desenvolver
uma bebida alcodlica do tipo licor, obtido a partir da mistura de suco natural de maca e alcool de cereais.

Essa pesquisa é justificada pela necessidade de desenvolver novos produtos com alto valor
agregado e contribuir a cadeia produtiva da macd, com tecnologias inovadoras e de fécil
reprodutibilidade. Outro aspecto relevante do trabalho estd relacionado em disponibilizar aos
consumidores uma bebida alcodlica produzida apenas com suco de macd integral, sem adicdo de
aditivos artificiais como edulcorantes, corantes e outros conservantes. Compostos fendlicos e atividade
antioxidante serdo quantificados ao longo do processo, para avaliar a contribuicdo desta bebida na
ingesta de compostos antioxidantes, provenientes do suco integral da maga como também da
contribuicdo de compostos da madeira, extraidos durante etapa de envelhecimento. Vocé nos auxiliara
provando esse produto e atribuindo notas para as caracteristicas dele como sabor, cor e textura para que
possamos desenvolver um produto de acordo com as expectativas dos consumidores. O licor foi elaborado no
Laboratério de Ciéncia e Tecnologia de Alimentos da UEPG localizado no Centro Interdisciplinar de Pesquisa e
Pé6s Graduacéo. O produto foi elaborado e acondicionado de acordo com as boas préaticas de fabricagdo e
higiene e sera servido a vocé no Laboratério de Analises Sensoriais nesse mesmo Centro.

Os participantes que poderdo compreender alunos, funcionarios e demais pessoas que estejam
frequentndo a UEPG nas datas previstas para esse teste serdo convidados aleatoriamente dentro do propria
universidade para provar o produto desenvolvido.

Vocé poderd participar da pesquisa somente caso tenha idade superior a 18 anos, néo tenha alergia e
ou intolerancia aos ingredientes do licor (magd e &lcool de cereais) e também que n&o esteja ministrando
nenhum tipo de medicacéo controlada, e devera concordar com os termos dessa pesquisa assinando esse termo
de consentimento a seguir.

Caso concorde, apés a assinatura desse termo podera acomodar-se em uma das cabines de analise
sensorial do laboratério no qual o produto sera testado e entdo podera experimentar 6 amostras de 10 ml do
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produto desenvolvido pelos pesquisadores (licor base de mag¢d — jovem e licor amadeirado de macé -

envelhecido).

Vocé recebera um impresso, no qual ndo sera necessaria sua identificacéo, contendo uma escala para
avaliar sob varios aspectos as caracteristicas da bebida que recebeu como a aparéncia, odor, cor, sabor e
intencdo de compra do produto que ingeriu. ApOs entregar essa avaliagcdo do produto, vocé sera dispensado.

Ndo ha métodos alternativos a esse processo de andlise sensorial para avaliar a aceitagdo de um
produto antes de ele ser comercializado.

Quanto aos transtornos ou riscos que a sua participacdo como voluntario da analise sensorial do
produto desenvolvido € que vocé tera que ir até o laboratorio de andlise sensorial e permanecer nesse local
durante o periodo aproximado de 30 minutos para avaliar a amostra. Durante 0 momento da avaliagdo nao
podera comunicar-se com outros avaliadores para evitar influéncia da avaliacdo dos demais. Caso vocé seja
intolerante ou alérgico a um dos componentes do produto podera ter reacdes indesejaveis que podem variar
desde o desconforto em estdbmago e intestino até a falta de ar no caso de alergia alimentar. Para minimizar esse
risco vocé devera certificar-se de nao ter intolerancia ou alergia aos ingredientes do produto antes de assinar o

TCLE para a participacdo na pesquisa.

Os beneficios esperados sdo que caso o produto seja bem avaliado em todos os atributos pelos
provadores voluntarios o0 mesmo podera ser futuramente comercializado e a populagao terd acesso a um produto
inovador e com uma valorizagdo da cadeia de produgdo da maca. Possiveis efeitos colaterais podem ocorrer
devido ser um produto que contém dlcool até 25°GL, alguns individuos mais sensiveis a bebidas alcodlicas,
devem evitar a ingestédo do produto, mas esse risco sera minimo devido a quantidade de amostra ingerida que é
pequena (6 amostras de 10 ml). Ficard a sua disposicdo uma equipe treinada para primeiros socorros até a
chegada do servico de urgéncia (SAMU) e o tratamento médico, assim como a indenizagdo a que tem direito por
parte do drgéo financiador em casos de danos que a justifiquem, diretamente causados pela pesquisa. No caso
de eventual intercorréncia médica comunicar-se com o pesquisador Roselini Trapp Kruger (42) 99994-0095,
endereco Rua Dr. Leopoldo Guimardes da Cunha, 1551, quadra 07/ lote 16, Bairro Oficinas, Ponta Grossa-Pr.

Os pesquisadores garantem a vocé o direito de receber resposta a qualquer pergunta e esclarecimento
a qualquer duvida acerca de assuntos relacionados com a pesquisa e o tratamento e informam que o voluntario
podera deixar de participar da pesquisa a qualquer tempo, sem prejuizo do atendimento, cuidado e tratamento
pela equipe da especialidade da UEPG. Garantimos que serdo mantidos o sigilo e o carater confidencial das
informagBes que vocé nos forneceu, zelando pela sua privacidade e garantindo que sua identificagdo ndo sera
exposta nas conclusdes ou publicagbes. Em caso de recurso ou reclamacéo o voluntario podera entrar em
contato com a secretaria da Comisséo de Etica em Pesquisa: (42) 3220-3108. Caso tenha entendido o que foi

descrito nesse termo leia 0 compromisso a seguir e assine caso estiver de acordo.

“Entendi o que foi descrito nesse termo e estou ciente dos objetivos dessa pesquisa, ndo apresento reacao
alérgica e ou de intolerancia aos ingredientes, sou maior de 18 anos a aceito participar como voluntario dessa
pesquisa. Declaro que, ap6s esclarecido pelos pesquisadores e ter entendido o que me foi explicado, consinto

em participar do presente protocolo de pesquisa”

/ / Assinatura do responsavel pela pesquisa (Prof. Dr. Alessandro Nogueira):

/ / Assinatura do voluntario da pesquisa:
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Endereco do COEP: Av. Gen. Carlos Cavalcanti, n® 4748, Bloco M. CEP 84.030-900 Campus Universitario em
Uvaranas. E-mail: coep@uepg.br_site: www.uepg.br Fone: 042 3220-3108 Ponta Grossa — Parana

Projeto de Pesquisa: Desenvolvimento de licor amadeirado de macd com envelhecimento acelerado
por ultrassom

Prof. Orientador: Prof. Dr. Alessandro Nogueira

Aluno Pesquisador: Roselini Kruger

Data:

DADOS DE IDENTIFICACAO DOS VOLUNTARIOS

Nome Completo Assinatura Documento (CPF/RG)

©O|P|N|@ g~ W N
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