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RESUMO

A manteiga da terra ¢ um produto caracteristico da regido nordeste brasileira e consiste de uma
forma de gordura anidra proveniente do leite de vaca. Este produto ¢ susceptivel as
rancificagdes hidrolitica e oxidativa, responsaveis por alteragdes sensoriais indesejaveis,
diminui¢do na qualidade nutricional e impacto econdmico para a industria. Neste estudo, foram
avaliadas a estabilidade térmica e alteragdes nos perfis fisico-quimicos e sensoriais durante o
armazenamento em temperaturas de 5, 30, 45 e 60°C nos tempos 0, 14, 28, 42 e 56 dias. Nas
analises fisico-quimicas, foram realizadas a composicao centesimal e o perfil de 4cidos graxos
no tempo inicial e a avaliagdo dos efeitos do armazenamento nos parametros de acidez, indice
de perdxidos, valor de TBARS e cor objetiva. Com estes dados, foram estimados a energia de
ativacdo e o periodo de indugdo da amostra. Foram realizadas analises microbioldgicas para
coliformes a 35 e a 45°C. A Anadlise Descritiva Quantitativa (ADQ) foi utilizada na avaliacao
sensorial dos atributos: aparéncia (cor amarela, opacidade, homogeneidade e viscosidade
visual), odor (caracteristico de manteiga da terra e de ranco), sabor (caracteristico de manteiga
da terra, acido e de ranco) e textura (viscosidade e granulosidade). A manteiga da terra
elaborada atendeu aos parametros estabelecidos pela legislagdo com resultados de 98,96% de
matéria gorda, 0,07% de umidade, 0,97% de sélidos ndo gordurosos e 0,78% de acidez. Os
acidos graxos majoritarios do produto foram o oleico (22,66%), o palmitico (21,18%) e o
estedrico (13,86%). Os acidos graxos saturados corresponderam a 53,72% e os insaturados a
32,24% do total. No indice de acidez, houve diferenca significativa nas amostras armazenadas
a 30, 45 e 60°C, com teores finais de 0,89, 1,01 e 1,11%, respectivamente. Quanto ao indice de
perdxidos, inicialmente com 0,50 mEq.kg™!, houve aumentos significativos para as amostras
armazenadas a 45 e 60°C, com indices finais de 1,30 e 3,99 mEq.kg™!, nesta ordem. O valor de
TBARS inicial foi de 0,08 mgMDA kg'!, com aumento significativo nas amostras armazenadas
a 45 e 60°C, com valores de 0,12 e 0,19 mgMDA kg, respectivamente, ao final dos 56 dias.
Quanto a cor objetiva, os parametros L*, a* e b* caracterizam a cor amarela da amostra que,
durante o armazenamento, apresentou um clareamento na tonalidade do amarelo, em especial
nas temperaturas mais elevadas. A energia de ativacao encontrada para o sistema foi de 50,2
kJ.mol! e o periodo de inducdo (em dias) foi de 616 para 5°C, 103 para 30°C, 52 para 45°C e
de 26 para 60°C. As andlises microbioldgicas indicaram auséncia de contaminagdo para todas
as amostras. Na analise sensorial, as amostras armazenadas a 60°C por 56 dias foram as que
obtiveram os menores escores para a tonalidade da cor amarela, opacidade, odor e sabor
caracteristicos de manteiga da terra, viscosidade visual e viscosidade sentida na boca. Em
contrapartida, apresentaram também aumento significativo para o odor e o sabor caracteristicos
do rango. Os resultados do estudo indicaram que a manteiga da terra ¢ um produto que se
mantém estavel por um longo periodo, sem alteragdes importantes antes dos 103 dias de
estocagem a temperatura ambiente.

PALAVRAS-CHAVE: Gordura anidra do leite. Manteiga de garrafa. Rancificagao. Teste de
estufa. Analise descritiva quantitativa.



ABSTRACT

“Manteiga da terra” is a traditional product in the northeast of Brazil that consists of a form of
anhydrous cow’s milk fat. This product is susceptible to hydrolytic and oxidative rancidity,
responsible for undesirable sensory changes, decreases in nutritional quality and economic
impact for the industry. In this study, thermal stability and changes in the physicochemical and
sensory profiles were evaluated during storage temperatures of 5, 30, 45 and 60°C at 0, 14, 28,
42 and 56 days. Physicochemical analyses were carried out to evaluate chemical composition
and fatty acids profile in the initial time and the storage effects on acidity, peroxide value,
TBARS value and objective color. From these results, the activation energy and the induction
period were estimated. Microbiological analyses were performed for total and fecal coliforms.
Quantitative Descriptive Analysis (QDA) was used to the sensory evaluation of appearance
(yellow color, opacity, uniformity and visual viscosity), odor (characteristic of the product and
rancid), flavor (characteristic of the product, acid and rancid) and texture (viscosity and
granularity). The “manteiga da terra” produced to this study met the standards established by
the brazilian legislation with results of 98.96% for fat, 0.07% for moisture, 0.97% for non-fat
solids and 0.78% for acidity. The major fatty acids found in the product were oleic (22.66%),
palmitic (21.18%) and stearic (13.86%). Saturated fatty acids accounted for 53.72% and
unsaturated for 32.24% of the total. There were significant differences for acidity between
samples stored at 30, 45 and 60°C, with final values of 0.89, 1.0 and 1.11%, respectively. The
peroxide values showed significant increases from 0.50 to 1.30 and 3.99 mEq.kg"' in samples
stored at 45 and 60°C, in this order. The TBARS value was 0.08 mgMDA kg in the initial
time and there were significant increases in the samples stored at 45 and 60°C, with values of
0.12 and 0.19 mgMDA kg'!, respectively, at the end of 56 days. The parameters L*, a* and b*
for objective color characterized the yellow color of the product, with decrease in yellow tone
during storage, especially at higher temperatures. The activation energy found for the system
was 50.2 kJ.mol! and the induction period (in days) was 616 to 5°C, 103 to 30°C, 52 to 45°C
and 26 to 60°C. Microbiological analysis indicated the absence of contamination for all
samples. In the sensory analysis, the samples kept at 60°C for 56 days had the lowest scores for
yellow tone color, opacity, characteristic odor and taste, visual viscosity and viscosity felt at
the mouth. On the other hand, they showed a significant increase for the characteristic odor and
taste of rancid. The results indicated that the “manteiga da terra” is a stable product for a long
period under normal storage conditions.

KEY-WORDS: Anhydrous milk fat. Rancidity. Oven test. Physical-chemical analysis.
Quantitative descriptive analysis.
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1 INTRODUCAO

A manteiga da terra ¢ um produto caracteristico da regido nordeste brasileira e
conhecida, de acordo com a localidade, como manteiga do sertdo, de gado, de cozinha ou de
garrafa. Trata-se de uma forma anidra da gordura do leite de vaca que foi submetida a
processamento térmico adequado. Em outros paises, existem produtos similares tipicos, como
¢ o caso do “butteroil” americano, do “ghee” indiano e do “smen” africano.

Por ter grande aceitagdo local, a manteiga da terra estd presente em grande parte dos
lares nordestinos, sendo comumente comercializada em feiras livres, supermercados e padarias
(AMBROSIO; GUERRA; MANCINI FILHO, 2001). Este produto ¢ consumido diretamente
no pao, em carnes, em pipocas, utilizada em frituras e em diversas aplicagdes em receitas
regionais. Além disso, esse tipo de manteiga ¢ utilizado como insumo na elaboragdo de outro
produto tipicamente nordestino, o queijo de manteiga.

Este tipo de manteiga ¢, em geral, elaborado em pequenas quantidades e de maneira
informal (SOARES et al., 2009). Sua tecnologia de produ¢ao provém de tradigdes familiares e
varia de acordo com o produtor (NASSU, 2004). Em estudo realizado por Araujo (2011), no
qual foram obtidas 51 amostras de manteiga de garrafa comercializadas as margens da BR-230
na Paraiba, verificou-se que nenhuma delas atendia aos parametros de rotulagem e embalagem,
o que confirma o cardter artesanal da maioria das manteigas comercializadas na regido. Em
2015, segundo informacgdes da Secretaria da Agricultura do Estado da Paraiba, apenas sete
laticinios dos que produziam a manteiga da terra no Estado possuiam o Selo de Inspecdo
Estadual (SIE) e, segundo o Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abastecimento (MAPA),
apenas dois possuiam o Selo de Inspegao Federal (SIF).

Com composi¢do rica em lipideos, a manteiga da terra ¢ susceptivel a dois tipos de
rancificacao: a hidrolitica (ou lip6lise), que ¢ favorecida pela presenga de lipases na gordura do
leite e que resultara no aumento nos niveis de acidos graxos livres; e a oxidativa, reagdo que
ocorre nos acidos graxos insaturados, os quais representam 23,90% do total de 4cidos graxos
segundo (MACHADO; DRUZIAN, 2009) ou, ainda, 39,64%, segundo (CLEMENTE et al.,
2009). A rancificacdo oxidativa € a principal responsavel pelas alteracdes indesejaveis na
aparéncia, sabor, odor e textura de gorduras (OZKANLI; KAYA, 2007).

Tais reacdes prejudicam ndo apenas as caracteristicas sensoriais da manteiga, mas

também diminuem sua qualidade nutricional e criam varios problemas de estabilidade no
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armazenamento. Neste sentido, as rancifica¢des hidrolitica e oxidativa devem ser encaradas
com preocupacao pela industria de laticinios devido ao impacto econdomico que pode ser gerado
(OZKANLI; KAYA, 2007; RIBEIRO; SERAVALLI, 2007; MEHTA; DARJI; APARNATHI,
2015).

A literatura referente a produtos regionais, em especial a manteiga da terra, ainda ¢é
escassa, o que dificulta o controle do produto e possibilita fraudes em sua elaboracdo. Santos
(1995), em seu estudo, avaliou os efeitos da temperatura, umidade e luminosidade sobre a
estabilidade de manteiga da terra. Ambrosio, Guerrra e Mancini Filho (2001); Clemente e
Abreu (2008); Machado e Druzian (2009); e Aratjo (2011), por sua vez, estudaram a
estabilidade térmica de manteigas comerciais. Nassu (2004); Furtado, Alves e Oliveira (2006)
estudaram o efeito de embalagens na estabilidade da manteiga da terra. Souza (2011) estudou
a qualidade de um tipo de manteiga da terra produzida com gordura proveniente do leite de
cabra. Por fim, Silva (2009) e Soares (2009) estudaram a qualidade microbiologica de
manteigas da terra comerciais.

Faltam, no entanto, estudos mais aprofundados em relagdo as mudancas fisico-quimicas
e sensoriais que ocorrem concomitantes a rancificagdo, em especial as alteragdes sensoriais,
que, quando utilizados painéis treinados, sdo extremamente sensiveis, permitindo detectar
quantidades da ordem dos pg.kg™!, enquanto métodos mais objetivos possuem um limiar até mil
vezes superior (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999).

Neste estudo, objetivou-se avaliar a estabilidade térmica e acompanhar as alteragdes nos
perfis fisico-quimicos e sensoriais ocasionadas pela rancificagdo da manteiga da terra durante

armazenamento em condi¢des de teste acelerado e em temperaturas controladas.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 MANTEIGA DA TERRA

De acordo com a legislagdo brasileira (BRASIL, 2001), a manteiga da terra ¢ o produto
gorduroso nos estados liquido e pastoso (a temperatura ambiente), obtido a partir do creme de
leite (ou nata) submetido a processo tecnologicamente adequado até eliminagdo quase integral
da dgua presente.

Ainda de acordo com Brasil (2001), o processamento da nata ocorre em temperaturas
entre 110 e 120°C, sempre em agitacdo até que a gordura se funda completamente e a 4gua seja
praticamente toda eliminada por evaporagdo. No ponto final do processamento, percebe-se a
interrup¢do da produgdo de bolhas no tacho e o surgimento da chamada borra — um residuo
denso, opaco e de coloragdo parda - que se forma com a precipitacao dos s6lidos nao gordurosos
presentes na nata por causa da temperatura a que foram submetidos. A fase oleosa e liquida (o
sobrenadante) ¢ separada por decantagdo da borra e, posteriormente, filtrada e envasada em
material adequado.

A manteiga da terra tem sabor e odor proprios - diferentes das caracteristicas da
manteiga comum — e ndo devem ser rangosos, nem estranhos ou desagradaveis. A temperatura
ambiente, tem aspecto pastoso e/ou liquido, com separagdo visivel de fases: uma em estado
liquido e de cor amarelada; a outra, em estado cristalizado, de cor amarela-esbranquicada
(BRASIL, 2001).

De acordo com Clemente et al. (2009), mesmo sem refrigeragdo, a manteiga da terra ¢
estavel por um periodo de tempo mais prolongado do que a manteiga tradicional. Porém, as
caracteristicas intrinsecas da manteiga da terra e a sua forma de producdo e comercializagao
favorecem amplamente a ocorréncia da rancificacdo oxidativa. Se, por um lado, o baixo teor de
umidade deste tipo de manteiga favorece a ndo proliferacdo microbiana, por outro confere alta
susceptibilidade a rancificagdo, assim como o faz a alta presenca de acidos graxos insaturados
no produto.

Quanto ao processamento da manteiga da terra, Nassu et al., (2003) constataram que ¢
comum, até para os médios produtores, juntarem a nata em recipientes (as vezes, inadequados)
a temperaturas inadequadas durante dias. Além disto, o produto ¢, em geral, comercializado a
temperatura ambiente e em embalagens que permitem a passagem da luz (vidro ou plastico).

Todos estes fatores atuam, segundo Silva, Borges e Ferreira (1999), como potentes aceleradores
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da rancificagdo oxidativa, que acarretard o aparecimento de sabores e odores anomalos (o ranco)
e redu¢do no valor nutritivo e na vida 1til do produto.

A manuten¢do da qualidade da manteiga da terra depende de inumeros fatores, entre
eles, da forma em que a nata foi armazenada, do método e a temperatura utilizados no
processamento, da permeabilidade do material de embalagem ao ar e a umidade, das condigdes
de armazenamento do produto (exposi¢do a luz e a temperaturas elevadas) e do tipo de
alimentacdo do animal (GANGULI; JAIN, 1972; FEARON; MAYNE; CHARLTON, 1998;
OZKANLI; KAYA, 2007).

2.2 IMPORTANCIA NUTRICIONAL DOS LIPIDEOS

Os lipideos sdo componentes importantes encontrados na maioria dos sistemas
biologicos, sejam eles animais, vegetais ou microbianos, exercendo fungao na composicao e
caracteristicas das membranas celulares. Sdo abundantes em inimeras matrizes alimentares,
muitas delas de grande interesse economico, contribuindo para melhorar o sabor, odor e textura
dos alimentos. Exercem, também, fun¢do nutricional importante, pois sdo os principais
fornecedores de energia na alimentagdo, além de serem veiculos das vitaminas lipossoluveis
(A, D, E e K) e suprirem a demanda de acidos graxos essenciais. A exemplo de acido graxo
essencial, tem-se 0 CLA (4&cido linoleico conjugado, C-18:2 (n-6)), presente na gordura de
ruminantes, seja na carne, no leite ou derivados do leite (GUNSTONE, 2004; ORDONEZ,
2005; RIBEIRO; SERAVALLLI, 2007; SHAHIDI; ZHONG, 2010).

Em contrapartida, o consumo em excesso de lipideos, em especial as gorduras saturadas
e as trans, tem sido associado a inimeras doencas e condi¢des de satide, como obesidade,
hipertensdo, doengas cardiovasculares e cancer (SHAHIDI; ZHONG, 2010).

A maioria dos lipideos ¢ formada pela esterificagdo de 4cidos graxos e glicerol. Cerca
de 98% dos lipideos em plantas e animais consistem de glicerideos formados por uma molécula
de glicerol e uma (monoglicerideo), duas (diglicerideo) ou trés (triglicerideo) moléculas de
acidos graxos. Os triglicerideos sdo os mais abundantes em 06leos e gorduras de importancia
comercial e nutricional (ORDONEZ, 2005; SHAHIDI; ZHONG, 2010).

Os acidos graxos sdao considerados os blocos de construgao dos lipideos e influenciam
diretamente suas propriedades fisico-quimicas e fisioldgicas. Gorduras naturais contém, em sua
maioria, acidos graxos com cadeias de nimero par de carbonos e o grau de saturacdo desses

acidos depende de sua origem. Os acidos graxos saturados sdo encontrados na maioria dos 6leos
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e gorduras, seja animal ou vegetal. Os insaturados, porém, predominam nas plantas superiores
e em animais que vivem a baixas temperaturas, a exemplo dos peixes (RIBEIRO;
SERAVALLI, 2007, SHAHIDI; ZHONG, 2010). Pelo fato da velocidade de oxidacdo ser
dependente do nimero de duplas ligacdes presentes nos acidos graxos, seria o esperado que os
Oleos vegetais exibissem maior susceptibilidade a deterioracdo que as gorduras animais. Porém,
tendem a oxidar mais lentamente, pois contém quantidades significativas de tocoferdis, os quais

atuam como antioxidantes naturais (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999).

2.3 ESTABILIDADE DE OLEOS E GORDURAS

A qualidade de um 6leo ou gordura pode ser definida como o seu estado atual de
aceitabilidade, j4 a estabilidade remete a sua resisténcia a alteracdes futuras (SMOUSE, 1995;
ANTONIASSI, 2001).

A rancificagdo de gorduras ¢ um dos principais processos que promovem alteracdoes em
matrizes alimentares. Afeta as interagdes entre os constituintes dos alimentos e provoca, na
maioria dos casos, efeitos indesejaveis. Essas alteracdes, nos alimentos gordurosos, ocasionara
perda nutricional e de bioativos, aparecimento de odor e sabor indesejaveis, alteragdes de cor e
textura e formacao de produtos toxicos, tornando-os inaceitaveis ou menos atrativos aos olhos
do consumidor (WISOWICZ et al., 2004; RIBEIRO; SERAVALLI, 2007).

Os lipideos sdo susceptiveis a degradacao na presencga de sistemas cataliticos, entre eles
a luz, o calor, enzimas, metais, metaloproteinas e microrganismos, que acarretarao 0s processos
de autoxidagdo, fotoxidacdo, oxidagdo térmica, oxidacdo enzimatica € outros processos
hidroliticos. A maior parte destes processos envolve radicais livres ou componentes reativos
para que ocorra sua iniciagdo (SHAHIDI; ZHONG, 2010). A oxidagdo se desenvolve por meio
de uma sequéncia complexa de reagdes quimicas que ocorrem entre o oxigénio disponivel e os
acidos graxos insaturados presentes na matriz alimentar (RIBEIRO; SERAVALLI, 2007).

A estabilidade de 6leos e gorduras € importante para garantir a qualidade destas matrizes
e estd intimamente ligada as suas estruturas quimicas, pois sdo mais estaveis os produtos que
apresentam, em sua composi¢do, uma quantidade maior de acidos graxos saturados. Deste
modo, estudos sobre a estabilidade, sobretudo oxidativa, de um alimento ou um insumo
alimentar, caso dos 6leos e gorduras, sao de grande interesse econOmico, nutricional e,

sobretudo, a satde publica (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999; CARVALHO, 2011).
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Dentre as transformag¢des quimicas que afetam a qualidade sensorial e,
consequentemente, a aceitacdo de oleos e gorduras, destacam-se a rancidez hidrolitica e a

rancidez oxidativa.

2.3.1 Rancificacao hidrolitica

Também conhecido por rancificacdo lipolitica ou lipélise, este processo pode ocorrer
por meio enzimatico — com a acgdo de lipases —, por meio de agentes quimicos (acidos e bases)
ou por estresse térmico. Através de um desses agentes, as ligacdes ésteres dos lipideos sofrerdo
hidrdlise, liberando acidos graxos dos triglicerideos. Tais alteragdes podem ser benéficas,
porém, na maioria dos casos, sdo maléficas a qualidade do alimento (RIBEIRO; SERAVALLI,
2007; CARVALHO, 2011).

A gordura do leite e seus derivados ¢ altamente susceptivel a rancificacao hidrolitica
devido a presencga natural de lipases nessas matrizes ou oriundas de contaminag¢ao microbiana.
As lipases estdo inicialmente ocluidas por proteinas (como a caseina no leite), que previne o
contato direto com globulos de gordura. Quando esta protecdo ¢ rompida - através de
temperatura ou agitacdo — a lipolise ocorrera e com isso havera formacao de odores e sabores
associados ao ranco. Na gordura do leite e de seus derivados, o caso da manteiga, a lipdlise
resultard na formagdo de 4cido butirico, o que acarretard alteragdes indesejaveis no odor € no

sabor (RIBEIRO; SERAVALLI, 2007; MALLIA, 2008).

2.3.2 Rancifica¢ao oxidativa

A rancidez oxidativa ¢ a mais importante dentre os processos deteriorativos que ocorrem
em alimentos ricos em lipideos e que implicam no aparecimento de sabores e odores anomalos,
conhecidos comumente como rango. Trata-se de um fendmeno espontaneo e inevitavel, que
implica diretamente no valor comercial de produtos gordurosos, j& que ocorre perda nutricional
- entre outros, o acido linoleico (acido graxo essencial) - ¢ formag¢do de produtos toxicos
(aldeidos, cetonas, entre outros) como produtos secundarios da reacao (SILVA; BORGES;
FERREIRA, 1999; ORDONEZ, 2005).

Devido a caracteristica de reagdo inevitavel e em cadeia através de radicais livres, ¢
comumente tratada como rancificacao autolitica e, por consequéncia, esta associada a oxidacdes

em outros substratos, como carotenoides, esqualeno e vitaminas A e E presentes no alimento.
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Devido a isto, processos oxidativos em gorduras estdo associados a perda da cor, perda de
componentes nutritivos, mudangas na textura, entre outros (ORDONEZ, 2005; RIBEIRO;
SERAVALLI, 2007).

A oxidagdo lipidica envolve uma série de reagdes quimicas complexas que estdo
relacionadas com o tipo de estrutura lipidica e 0 meio em que se encontra essa matriz. O nimero
e a natureza das insatura¢des dos acidos graxos, o tipo de interface entre os lipideos e o
oxigénio, a exposicao a luz e ao calor, a presenca de pro-oxidantes (ions metélicos de transi¢ao)
ou de antioxidantes sdo fatores que irdo influenciar a estabilidade e a velocidade com que
ocorrerd a oxidacdo dos 6leos e gorduras (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999; RIBEIRO;
SERAVALLLI, 2007).

Este processo pode ser dividido em trés estagios: iniciagdo, propagacao € terminagao.

As reagdes envolvidas estdo esquematizadas, respectivamente, nas Figuras 1, 2 e 3.

2.3.2.1 Iniciacdo ou indugdo

Acidos graxos insaturados na presencga de iniciadores, tais como calor, luz, radia¢io
ionizante, ions metalicos e metaloproteinas, perdem atomos de hidrogénio do grupo metileno
adjacente a dupla ligacdo — que sdo mais instaveis devido a distribui¢do de elétrons na ligagcdo
conjugada — e produzem radicais livres (SHAHIDI; ZHONG, 2010).

O surgimento de tais radicais ¢ necessario para que ocorra o inicio da oxidagdo e, por
isso, ha o periodo de inducdo, no qual haverd um aumento no nivel de radicais livres
disponiveis. Essas reacdes iniciais requerem alta energia de ativagao, porém, em condig¢des
favoraveis de iniciagdo, como as citadas anteriormente, e¢las sao facilitadas. A oxidag¢ao ocorre,
portanto, lentamente no estagio inicial, até que se expande rapidamente apds este periodo de
inducdo. Os radicais acumulados reagem, entdo, com o oxigénio atmosférico para a formagao
de um radical peroxil, como mostra a Figura 1 (ORDONEZ, 2005; SHAHIDI; ZHONG, 2010).

Figura 1 — Reagdes quimicas que ocorrem
durante a iniciagdo da rancifica¢do oxidativa.

Iniciagao
RH — R’ + H
(AG insaturado) (radical livre)

R. + 02 — ROO.
(radical peroxil)
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2.3.2.2 Propagacao

A partir deste estagio, a matriz alimentar ja pode apresentar cheiro e sabor de rango, que
tendem a acumular-se rapidamente. H4 um aumento significativo no consumo de oxigénio e na
concentracdo de perdxidos e dos produtos de sua decomposicao (SOARES et al., 2003).

Os radicais livres formados no periodo de inducdo continuam a combinar-se com o
oxigénio para a formacdo de mais radicais peroxidos. Estes radicais, por serem altamente
reativos, reagirdo com o hidrogénio de um outro acido graxo insaturado ainda ndo oxidado,
produzindo um hidroperéxido e um novo radical livre (ORDONEZ, 2005; RIBEIRO;
SERAVALLI, 2007).

Os hidroperéxidos poderdo ser decompostos por altos niveis de radiagao, calor, presenga
de metais ou por atividade enzimadtica, produzindo uma gama de novos radicais livres, que irdo
contribuir para o processo de oxidagdo, entre eles os radicais alcoxil, peroxil e hidroxil (Figura
2) (RIBEIRO; SERAVALLL 2007; SHAHIDI; ZHONG, 2010).

Deste modo, nesta sequéncia de reagdes em que os radicais livres estdo sempre sendo
formados e dando origem a outros, configura-se a propagacao da oxidacao por reagcdo em cadeia
por toda a matriz alimentar (SHAHIDI; ZHONG, 2010).

A determinacdo do indice de peroxidos ndo ¢ uma medida efetiva para estimar o grau
de oxidacdo de uma amostra. Por serem de natureza instavel, tendem a deteriorar-se até o ponto
em que a formagdo de peroxidos serd inferior a sua taxa de deterioracdo. Sdo considerados,
pois, produtos primarios da oxidag¢do e um baixo nivel de perdxidos pode, em certas situagdes,
ser sinal de alteragdo acentuada (BERSET; CUVELIER, 1996; SILVA; BORGES;
FERREIRA, 1999; ORDONEZ, 2005).

Figura 2 — Reagdes quimicas que ocorrem durante a propagacao
da rancificagao oxidativa.

Propagacao

ROO’ + RH —— ROOH + R,
(radical peroxil) (AG insaturado)  (hidroperoxido**)  (radical livre)

ROOH —— RO’ + ‘HO
(radical alcoxil) (radical hidroxil)
ROOH — ROO* + 'H
(radical peroxil)

*%
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2.3.2.3 Terminacao

De modo simultaneo aos estagios de inicia¢do e propagacao, podem ocorrer as reacdoes
de terminacao, na qual dois radicais livres interagem para formar substancias nao radicalares
(Figura 3), interrompendo assim o papel deles como propagadores da reacdao oxidativa. Nesta
etapa, ocorre a diminui¢do no consumo de oxigénio e diminui¢do na concentragdo de peroxidos
e o alimento apresentard intensa alteragdo em suas caracteristicas de odor, sabor, cor e textura
(RIBEIRO; SERAVALLLI, 2007; CARVALHO, 2011).

Os hidroperoxidos ndo afetam diretamente a deterioragdo do odor e sabor das gorduras,
porém, assim como os radicais alcoxil, podem se decompor, com rompimento da cadeia
carbonada, produzindo acidos de cadeias menores, aldeidos, cetonas, alcoois, entre outros
(conhecidos como produtos secundarios de oxidacao), dentre os quais surgem agentes que
conferirdo odores e sabores indesejaveis. Os produtos tercidrios da oxidagdo, por sua vez,
poderdo ser formados a partir da transformag¢ao dos aldeidos em 4acidos e da polimerizacdo dos
hidroperoxidos com outros radicais, produzindo moléculas de elevada massa molar, sedimentos
insoluveis e gomas. (RIBEIRO; SERAVALLI, 2007; CARVALHO, 2011).

Figura 3 — Reacdes quimicas que ocorrem
durante a termina¢do da rancificagdo oxidativa.

Terminacao
R’ + R’ — R-R
R’ + ROO" —— ROOR
R’ + RO° —— ROR
nROO’ — (ROO),

2.3.3 Métodos de avaliacdo de estabilidade oxidativa

Os métodos de avaliagao da estabilidade oxidativa de 6leos e gorduras surgiram com o
intuito de predizer a vida-de-prateleira destes produtos e verificar sua susceptibilidade a
oxidacdo, pois em condigdes normais de armazenamento, as alteracdes ocorridas nestes
produtos sdo lentas e podem consumir grandes quantidades de reagentes e de tempo do
pesquisador (ANTONIASSI, 2001).

Neste sentido, submete-se o 6leo ou gordura a teste de oxidacao acelerada, sob condigdo

padronizada e escolhe-se o ponto final a partir do momento no qual se observam sinais de
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deterioracdo oxidativa. Para acelerar o processo oxidativo, pode-se submeter as amostras a
elevadas temperaturas, adicionar metais, aumentar a pressao do oxigénio, estocar sob luz e
agitacdo. No entanto, o meio mais utilizado e eficiente para tal fim ¢ o aquecimento
(ANTONIASSI, 2001; CORDEIRO, 2013)

Alguns métodos de avaliacdo da estabilidade oxidativa monitoram as alteragdes
ocorridas na amostra através de analises como: indice de peroxidos, indice de TBARS
(substancias reativas ao acido tiobarbittrico), indice de acidez, propriedades reologicas,
alteracdo de cor, andlise sensorial, entre outras. Destes resultados, obtém-se como parametro o
periodo de indugdo, definido como o tempo para se atingir nivel de rancidez detectavel ou
surpreendente mudanca na taxa de oxidagdo (ANTONIASSI, 2001).

A andlise sensorial ¢ a que mais se associa a condicao real de oxidacao da amostra,
sendo a abordagem mais fiel na identificagdo de sabores e odores andmalos em matrizes
alimentares, que ndo podem ser identificados por outras analises quimicas ou instrumentais
objetivas. O rango torna-se perceptivel ao julgador a partir de um contetido lipidico peroxidado
da ordem dos 0,5% (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999; FRANKEL; MEYER, 2000)

A preferéncia pessoal e subjetiva da andlise sensorial, aliada as dificuldades na
identificagdio do momento exato em que um produto sofre oxidacdo e na comparagdo de
resultados, justificam a existéncia simultdnea de testes objetivos, baseados na determinagao de
propriedades fisicas e quimicas. Porém, a anélise sensorial ¢ insubstituivel para determinar se
um teste utilizado (quimico ou fisico) € representativo quanto a alteracdo de propriedades

sensoriais (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999; FRANKEL; MEYER, 2000).

2.3.3.1 Teste de estufa de Schaal

Neste método, sdo colocados de 50 a 100 gramas da amostra em estufa aquecida entre
60 e 70°C. As amostras sdo analisadas periodicamente e, ao se detectar o primeiro sinal de
rancidez ou de alteracdo no indice de peroxidos, determina-se o periodo de inducao, medido
em dias ou horas (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999; ANTONIASSI, 2001).

Deve-se estar atento a dificuldade de padronizacdo do ensaio quanto a quantidade de
amostra utilizada, temperatura da estufa e recipientes utilizados, para que a area de exposi¢ao
ao ar seja similar. O método de estufa simula o menor grau de oxidacdo da amostra,
apresentando correlagdo com o ensaio de vida util (FRANKEL; MEYER, 2000; ANTONIASSI,
2001; CORDEIRO, 2013).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 LOCAL DE EXECUCAO

A elaboracdo da manteiga da terra ocorreu em uma industria de laticinios da cidade de
Paulista, na Paraiba.

As andlises fisico-quimicas, sensoriais e microbiologicas foram conduzidas nos
Laboratorios de Analises Quimicas de Alimentos, de Analise Sensorial e de Microbiologia de
Alimentos, respectivamente. Estes laboratorios pertencem ao Departamento de Engenharia de

Alimentos, do Centro de Tecnologia da Universidade Federal da Paraiba.

3.2 MATERIA-PRIMA

Foram obtidos quatro litros de manteiga da terra, processados conforme o fluxograma
da Figura 4 e de acordo com o Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade da Manteiga
de Garrafa, Queijo de Coalho e Queijo de Manteiga (Instru¢cdo normativa N° 30, DE 26 DE
JUNHO DE 2001).

Figura 4 — Fluxograma do processamento de manteiga da terra.

Leite Integral

1

Desnate

1

Cocgdo do Creme

4

Precipitacdo da fase solida

1

Separagdo da borra

1

Acondicionamento

A manteiga da terra foi acondicionada em recipientes de vidro, com tampas rosqueaveis
que continham 100 g do produto. A quantidade de manteiga da terra foi padronizada em todos

os frascos.
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3.3 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

Os recipientes com manteiga da terra foram acondicionados em quatro diferentes
temperaturas (Figura 5): a 5°C em refrigerador; em estufa incubadora B.O.D. a 30°C; em estufa

sem circulacdo de ar a 45°C; e em estufa sem circulagdo de ar a 60°C.

Figura 5 — Delineamento experimental do projeto.

{ Manteiga da Terra ]
|

( Acondicionamento em temperaturas ]
L controladas

[ RETEER e ] [ B.0.D. a 30+1°C J [ Estufaa 45+1°C ] [ Estufaa 60+1°C

[ Analises sensoriais nos tempos (0, 14, 28, 42 e 56 dias) j
[ Anadlises microbiologicas nos tempos (0, 14, 28, 42 e 56 dias) j
[ Analises fisico-quimicas nos tempos (0, 14, 28, 42 e 56 dias) ]

Todas as amostras foram submetidas as andlises fisico-quimicas e microbioldgicas e as
amostras mantidas a 30, 45 ¢ 60°C foram submetidas analise sensorial. A amostra armazenada
a 5°C foi excluida da analise sensorial, pois, de acordo com Machado e Druzian (2009), mesmo
apoés sete meses de armazenamento nesta temperatura, ndo foram observadas alteracdes

importantes.

3.4 ANALISES FiSICO-QUIMICAS

A amostra de manteiga da terra no tempo inicial foi submetida as anélises de composicao

centesimal e caracterizacao fisico-quimica. As amostras mantidas em estufa eram retiradas de
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suas condi¢des de armazenamento imediatamente antes da realizacdo das andlises. Todas as

analises fisico-quimicas foram realizadas em triplicata.

3.4.1 Composiciao centesimal

O teor de umidade e as determinagdes de solidos nao gordurosos e de lipideos foram
realizada de acordo com a IN N° 68 de 12/12/2006 do MAPA (BRASIL, 2006). Em paralelo, o
teor de umidade foi estimado por infravermelho utilizando o analisador de umidade da marca
Ohaus, modelo MB 45 (EUA) e o teor de lipideos foi realizado seguindo os procedimentos

descritos por Folch, Less e STANLEY (1957).

3.4.2 Perfil de acidos graxos

Para a transesterificacdo dos acidos graxos da amostra foi utilizada a metodologia
LMLR-L2.1 (CHRISTIE, 2003; ICHIHARA et al.,1996; REGO et al., 2009), correntemente
utilizada para amostras de leite, queijo e gordura de leite, armazenado/congelado ou que podera
conter acidos graxos livres.

A identificacdo e quantificacdo dos ésteres de acidos graxos foram realizadas em
cromatografo gasoso (CG-FID HP6890-Agillent), equipado com detector de ionizagdao de
chama e coluna capilar de silica fundida (100m, d.i 0,25mm, espessura do filme da fase
estaciondria de 0,5 pm). Foi utilizado como gés de arraste o hélio na vazio de ImL min"'. A
temperatura inicial do forno foi de 40°C, mantendo-se por 2 min a esta temperatura,
aumentando 10°C min™! até atingir a temperatura de 180°C, permanecendo nesta temperatura
por 30 min, aumentando 10°C min™' com programagcio para atingir 240°C e assim permanecer
por 34 min, totalizando 86 min de corrida. A temperatura do injetor foi mantida em 250°C ¢ a
do detector em 260°C. Aliquotas de 1,0 mL do extrato esterificado foram injetadas em injetor
tipo Split/Splitless. Os cromatogramas foram registrados no EZChrom Elite Compact Sofiware.
Os acidos graxos foram identificados por comparacao dos tempos de retengdo dos ésteres
metilicos das amostras com padroes Mix C4-C24 (18919-1AMP, Supelco).

Os acidos graxos foram quantificados por normalizagao das dreas dos ésteres metilicos
e o resultado expresso em g 100g™! de lipideos, através de formulas utilizando a padronizagio

interna, que neste estudo foi adicionado 1,00 mL da solugdo do padrdo interno éster metilico
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do acido nonadecanoico (19:0, metil-decasonoato), baseando-se em estudo de Visentainer ¢

Franco (2006).

3.4.3 Caracterizacao fisico-quimica durante armazenamento

No dia da realizacdo das andlises fisico-quimicas, as amostras armazenadas nas
temperaturas de 5, 30, 45 e 60°C eram retiradas das respectivas estufas ou refrigeradores até
que retornassem a temperatura ambiente para homogeneizacdo das amostras e realizagdo das

analises previstas.

3.4.3.1 Determinacao da acidez

A acidez foi determinada de acordo com as técnicas descritas nas Normas Analiticas do
Instituto Adolfo Lutz (2008). A determinagdo do indice de acidez foi feita por titulagdo com
solugdo de NaOH 0,01N e o resultado foi expresso em soluto alcalino normal %. Foram

analisados os tempos 0, 14, 28, 42 e 56 dias.

3.4.3.2 Determinacdo do indice de perdxidos

O indice de peréxidos foi determinado de acordo com a metodologia da AOAC (2000).
Nesta andlise, estimou-se todas as substancias que oxidam o iodeto de potassio em termos de
miliequivalentes de perdxido por 1000 g de amostra (mEq kg™!). Foram analisados os tempos:

0, 14, 28, 42 e 56 dias.

3.4.3.3 Valor de TBARS

A determinacdo do valor de TBARS foi realizada conforme método proposto por
Rosmini et al. (1996) adaptado. O teor de malonaldeido (MDA) foi quantificado com o auxilio
de uma curva padrao de tetraectoxipropano (TEP) e o resultado foi expresso em mg de

malonaldeido por kg da manteiga da terra. Foram analisados os tempos 0, 28 e 56 dias.
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3.4.3.4 Determinacao de cor

A cor foi determinada utilizando-se um colorimetro digital (Konica Minolta, modelo
CHROMA METER CR-400/410, Osaka, Japao) coberto por filme plastico de PVC
transparente, com iluminante D65 e angulo de observagdo de 10°, especular incluida, para a
leitura dos parametros L* (luminosidade), a* (intensidade de vermelho) e b* (intensidade de
amarelo), conforme especificagdes da Comission Internationale de L'éclairage (CIE, 1986). O
equipamento foi previamente calibrado com placa de referéncia branca da MINOLTA (Japao).

As medidas foram tomadas em pontos distintos das amostras, que estavam a 30°C e
homogeneizadas no momento da leitura. Foram avaliadas as amostras nos tempos 0, 14, 28, 42

e 56 dias.
3.5 MODELO CINETICO DE ARRHENIUS E PERIODO DE INDUCAO

Para estimar os pardmetros de taxa de aumento do indice de perdxidos (k, em dia') e a
energia de ativagdo (Ea, em kJ mol™), utilizou-se do log da equagdo derivada para processos de

primeira ordem (Equagao 1), pois assim se comportaram as amostras neste estudo.
In[C] = In[Co] +k =+t  (Equagdo 1)

Sendo C o indice de peréxidos (mEq kg™! de amostra), Co o indice inicial de peroxidos
(mEq kg™! de amostra) e t o tempo em dias. Plotou-se In[C] em fung¢io do tempo (In[C] x t) para
cada temperatura. O coeficiente angular da reta obtida sera correspondente ao valor de k. Para
encontrar a energia de ativagdo, utiliza-se do log da equagao de Arrhenius (Equagao 2) e plota-

se In(k) em fung¢do do inverso da temperatura (In (k) x 1/T).

—Ea

In (k =k, * eﬁ) - Ink= — i—; +Ink, (Equagdo 2)

Onde, ko ¢ o fator pré-exponencial (dia™!), R ¢ a constante universal dos gases (8,314 J
(mol K) ') e T é a temperatura absoluta (em K). O coeficiente angular encontrado para esta reta
serd equivalente ao valor de —Ea/R, assim obtendo-se o valor da energia de ativacao.

A partir dos valores de k e de Ea encontrados, € possivel estimar a taxa de aumento (k)

para amostras armazenadas em outras temperaturas.
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Para o célculo do periodo de indugdo, foi utilizado como pardmetro o indice de
peroxidos que a legislagdo brasileira prevé para a manteiga comum de 1,00 mEq kg™!, visto que
a legislacdo da manteiga da terra ndo contempla este limite (BRASIL, 2006). O periodo de
indugdo nas temperaturas 45 e 60°C foi calculado a partir de modelos de regressao polinomial
de segunda ordem utilizando-se dos dados experimentais. Para as temperaturas de 5 e 30°C, o
periodo de indug¢ao foi encontrado ao se calcular o pardmetro t da Equagdo 1, sendo C = 1 mEq
kg! (limite estabelecido pela legislagdo), Co = concentracio inicial de perdxidos na amostra e

k = taxa de aumento do indice de perdxidos calculado.

3.6 ANALISE MICROBIOLOGICA

Foi realizado o controle microbioldgico estabelecido pela Instrugdo Normativa N° 30,
de 26 de junho de 2001 (BRASIL, 2001), que aprova os Regulamentos Técnicos de Identidade
e Qualidade de Manteiga da Terra ou Manteiga de Garrafa; Queijo de Coalho e Queijo de
Manteiga.

O numero mais provavel foi quantificado a partir da metodologia descrita pela American
Public Health Association (APHA, 2001). A amostra foi preparada diluindo-se 25g da amostra
em 225 mL de 4gua peptonada (107" e seguintes dilui¢des (102, 1073). O teste presuntivo foi
realizado em tubos com caldo LST-Lauril Sulfato Triptose incubados a 35°C por 24-48 h. Se
houvesse tubo suspeito, seria transferida uma algada para realizagdo do teste confirmativo, em
tubos contendo caldo E. coli-EC (Coliformes Termotolerantes) incubados em banho-maria a
45,5 °C por 24 h, e em tubos de caldo Verde Brilhante (totais) incubados em estufa a 35 °C por

24-48 h. Os resultados foram expressos em Ntiimero Mais Provavel por grama (NMP g™).

3.7 ANALISE SENSORIAL

Para a avaliagdo sensorial das amostras dos diferentes tratamentos foi empregado o
método da Andlise Descritiva Quantitativa (ADQ), desenvolvido por Stone et al. (1974) e
composto pelas seguintes etapas: pré-selecao dos provadores, desenvolvimento da terminologia
descritiva, treinamento, sele¢do final da equipe de julgadores e avalia¢do final das amostras.

O trabalho foi submetido ao comité de ética e pesquisa do Instituto de Educacdo
Superior da Paraiba junto a plataforma Brasil, onde foi emitida certiddo proviséria para

execugao das atividades sob o n° 817.998, CAAE: 35439614.6.0000.5184 (ANEXO A).
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3.7.1 Pré-selecao dos candidatos

Inicialmente foram recrutados 31 julgadores voluntarios pertencentes a comunidade da
Universidade Federal da Paraiba.

A pré-selecdo dos candidatos foi realizada com base no interesse, disponibilidade de
tempo, familiaridade com o produto, possibilidade de saude, bem como na capacidade
discriminativa correlacionada a manteiga da terra. Considerou-se, também, a habilidade de
exprimir proporcionalidade através da utilizacao de escalas (DUTCOSKY, 2007).

Inicialmente, os candidatos foram recrutados e submetidos a testes com o objetivo de
verificar a sensibilidade minima necessaria para produzirem resultados consistentes e
reprodutiveis durante a andlise sensorial (DUTCOSKY, 2007).

Os julgadores que se prontificaram para participar do painel sensorial responderam
inicialmente a um questionario (APENDICE A), com questdes pessoais, como faixa etaria,
género, estado civil, grau de escolaridade e, também, sobre o habito de consumo de manteiga
da terra e outros produtos gordurosos, sobre seu estado de saude e sua disponibilidade de
horéario. Também foi apresentado um Termo de Consentimento Livre e Esclarecido — TCLE
(APENDICE B), que foi assinado pelo analista concordando em participar voluntariamente dos
testes, conforme exigido pela Resolugao n°466 de 12/12/2012 do Conselho Nacional de Satude.

Esta primeira etapa foi dividida em duas sessdes realizadas em dias diferentes. No
primeiro dia, foram realizados: o teste de verificacao da capacidade visual e a habilidade em
usar escalas nao estruturadas dos candidatos (avaliadas por meio do teste de figuras
geométricas, Figura 6); e o teste de gostos basicos (doce, salgado, dcido, amargo, metalico e
umami), no qual foram apresentadas 10 amostras codificadas e foi avaliada a capacidade do

provador em distinguir tais gostos (Figura 7).
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Figura 6 - Ficha de avaliagdo da habilidade dos provadores em exprimir proporcionalidade por
meio de escala.

UNIVERSIDADE FEDERAL DA PARAIBA - CENTRO DE TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E
TECNOLOGIA DE ALIMENTOS
MESTRANDO: LINCOLN PONTES VAZ
ORIENTADOR: PROFESSOR DR. RICARDO TARGINO MOREIRA

Pré-selecao — Analise Descritiva Quantitativa — ADQ

Nome: Data: / /

Por favor, marque na linha a direita de cada figura, um trecho que indique a propor¢ao
da figura que foi coberta de preto. Nao use régua, use apenas sua capacidade visual para
avaliar. Nao considere as bordas das imagens.

_—
L

a)

b)

<)

- |

Sua vez:

d)

e)

4]

h)

SICIC
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Figura 7 - Ficha do teste de reconhecimento de gostos basicos.

Analise sensorial — Teste de Reconhecimento de Gostos

Nome: Data: / /

Vocé esta recebendo uma série de amostras apresentando os gostos basicos:
doce, salgado, amargo, acido, umami e metalico. Prove cada solu¢dao na ordem em
que estdo apresentadas. Descreva o gosto percebido, registrando sua percepcdo no
quadro abaixo. Enxague a boca apods cada avaliacdo e aguarde alguns segundos para

provar a proxima solugao.

N°da N°da

Amosira | Descricao do Gosto Amostra | Descricdo do Gosto

No segundo dia, foram realizados o teste para avaliar o poder discriminativo sensorial
(capacidade de diferenciar amostras) dos julgadores, com uso de teste triangular (Figura 8) e o

teste de reconhecimento de odores, no qual foram apresentados os odores dispostos no Quadro
1.

Figura 8 - Ficha do teste triangular.

Analise sensorial — Teste Triangular

Nome: Data:

Vocé esta recebendo trés amostras codificadas, sendo duas iguais e uma diferente. Prove
as amostras, da esquerda para a direita e circule o codigo da amostra diferente. Enxague a boca

e espere alguns segundos apds cada avaliagdo.

Vocé considerou a amostra diferente por causa:
() da aparéncia () do sabor () do odor () datextura

Comentarios:
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Quadro 1 - Substancias utilizadas para o teste de reconhecimento de odores.

Substancia Odorifera

Creme de Leite

Margarina

Manteiga

Leite

Manteiga de garrafa

Queijo

Peixe

Metaélico

Rango

Azeite

Queimado

Leite em pd

Pipoca de milho sabor manteiga

Leite Fermentado

Apos a aplicacao dos testes de pré-selecdo, dos 31 julgadores voluntarios interessados
em participar da pesquisa, 22 foram pré-selecionados através dos seguintes requisitos:

e Responderam ao questionario de recrutamento de forma clara sem demonstrar aversao
ou algum tipo de alergia ao produto, indicaram disponibilidade de tempo para realizagado
das andlises e assinaram o termo de consentimento em participar voluntariamente dos
testes;

e Acertaram pelo menos 70% dos testes aplicados.

3.7.2 Desenvolvimento da terminologia descritiva e treinamento

Com os 22 julgadores pré-selecionados, foi agendada uma reunido com a presenga de
todos para discutir os atributos que seriam avaliados, com suas respectivas defini¢cdes e
referéncias de intensidade para os extremos das escalas de avaliagdo de cada um desses
atributos.

Em consenso com a equipe, foram escolhidos os descritores e suas respectivas
referéncias (Quadro 2). Foi elaborada, entdo, a ficha de avaliacdo das amostras com escalas ndo
estruturadas de 9 cm, ancorada nos extremos com os termos clara/escura, pouca/muita e

fraco/forte (Figura 9).



Quadro 2 - Definigdes e referéncias dos atributos escolhidos para avaliagdo das amostras.

APARENCIA

SABOR ODOR

TEXTURA

ATRIBUTO

COR - Cor amarela

DEFINICAO

Tonalidade da cor amarela
caracteristica da manteiga da
terra, com variagao do amarelo
claro ao amarelo escuro

REFERENCIAS

CLARA: manteiga da terra oxidada
(estufa a 60°C por 120 dias)

ESCURA: leite com corante artificial
marca mix (tartrazina e amarelo
crepusculo) a 3% v/v

OPA - Opacidade

Grau de nd3o permissdo da
passagem da luz pela amostra

POUCA: manteiga da terra oxidada
(estufa a 60°C por 120 dias)

MUITA: gema de ovo de capoeira
marca Mr. Caipira

HOM -
Homogeneidade

Visual uniforme, presenga de
uma sé fase continua, auséncia
de granulos

POUCA: manteiga da terra da marca
Santo Expedito

MUITA: azeite extra virgem marca
Carrefour

VV - Viscosidade
visual

OMT -
Caracteristico da
manteiga da terra

E a propriedade de resisténcia
ao escoamento percebida no
frasco em que a mostra esta
contida

Odor caracteristico de
manteiga da terra.

POUCA: leite marca Piracanjuba

MUITA:
Piracanjuba

leite condensado marca

FRACO: manteiga marca Itacolomy

FORTE: manteiga da terra recém-
produzida

OR - Rango

SMT -
Caracteristico de
manteiga da terra

Intensidade de odor
caracteristico de  gordura
oxidada.

Intensidade de sabor
caracteristico da manteiga da
terra.

FRACQO: manteiga marca Itacolomy

FORTE: manteiga da terra oxidada
(estufa a 60°C por 120 dias)

FRACO: manteiga marca Itacolomy

FORTE: manteiga da terra marca
Sabor da Terra

Gosto 4cido percebido no | FRACO:  leite  integral — marca
SA - Acido instante em que a manteiga da Piracanjuba
terra entra em contato com as | FQRTE: coalhada sem aglicar marca
papilas gustativas Produtos do Sitio
Intensidade do sabor | FRACO: manteiga marca Itacolomy
SR - Rango caracteristico  de  gordura | FORTE: manteiga da terra marca JM
oxidada. produzida ha 120 dias.
POUCA: leite integral marca
. . : i isténcia | Piracanjuba
VIS - Viscosidade fozsz?fg:ﬁi’d:eizgae Sliztﬁgzga MUITA: leite condensado marca
Piracanjuba
POUCA: azeite extra virgem marca
GRA - Presenca de granulos ou | Carrefour
Granulosidade particulas sentidas na boca

MUITA: manteiga da terra marca
Santo Expedito




Figura 9 - Ficha de avaliagdo sensorial de manteiga da terra.

FICHA DE AVALIACAO SENSORIAL DE MANTEIGA DA TERRA

Nome: Data / /

Serdo avaliadas amostras de manteiga da terra. No lado esquerdo, enumere a
amostra que serd avaliada e, na escala, indique com um trago vertical o ponto que melhor
reflete a sua resposta em relagao aos atributos. Entre uma amostra e outra, coma o biscoito
e lave a boca com agua.

APARENCIA
N° da Amostra COR - Cor Amarela
| |
| |
| |
| |
| |
| |
CLARA ESCURA
N° da Amostra OPA - Opacidade
| |
l |
| |
l |
| |
! |
POUCA MUITA
N° da Amostra HOM - Homogeneidade
| |
l |
| |
l |
| |
l |
POUCA MUITA
N® da Amostra VV — Viscosidade Visual
| |
| |
| |
| |
| |
POUCA MUITA
ODOR
N° da Amostra OMT - Caracteristico da manteiga da terra

FRACO FORTE




Figura 9 - Ficha de avaliagdo sensorial de manteiga da terra (continuagdo...)
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N° da Amostra OR - Rango
| |
I 1
| |
I 1
| |
I 1
FRACO FORTE
SABOR
N° da Amostra SMT - Caracteristico de manteiga da terra
| |
I 1
| |
I 1
| |
I 1
FRACO FORTE
N° da Amostra SA - Acido
| |
I 1
| |
I 1
| |
I 1
FRACO FORTE
N° da Amostra SR - Ranco
| |
I 1
| |
I 1
| |
I 1
FRACO FORTE
TEXTURA
N° da Amostra VIS - Viscosidade
| |
I ]
| |
I 1
| |
I 1
POUCA MUITA
N° da Amostra GRA - Granulosidade
| |
I 1
| |
I 1
| |
I ]
POUCA MUITA
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Nas condi¢des ideais de analise, com cabines individuais, foram conduzidas trés sessdes
de treinamento, nas quais foram avaliadas cinco amostras diferentes de manteiga da terra, entre
elas quatro comerciais e a manteiga deste presente estudo. Durante as sessdes, os provadores
tiveram a sua disposicao uma lista com as definigdes dos termos descritivos e foram orientados
a avaliar as amostras de referéncia de cada atributo (padrdes) antes da avaliacdo das amostras

em estudo.

3.7.3 Selec¢ao final da equipe de julgadores

ApOs as sessoes de treinamento, foi realizada uma sessao para a selecao final da equipe
de julgadores, na qual a equipe deveria avaliar trés amostras de manteiga da terra, sendo duas
comerciais e uma amostra do presente estudo. A sessdo foi realizada em triplicata e com
apresentacdo de forma monddica das amostras. Os dados coletados foram tabulados e
submetidos a Analise de Varidncia (ANOVA) de dois fatores (amostra e repeti¢do) por
provador, para cada descritor avaliado. Foram considerados aptos a fazerem parte da equipe
final, 14 provadores, que demonstraram bom poder de discriminagcdo entre amostras
(Pamostra<0,50), boa reprodutibilidade (prepeticac>0,050) e concordancia com o restante da equipe

(DAMASIO; COSTELL, 1991).

3.7.4 Avaliacdo das amostras

A equipe treinada, composta por 14 julgadores, avaliou as 13 amostras do estudo,
sempre em triplicata. As amostras foram acondicionadas em estufa a 30°C até estabilizacdo da
temperatura e servidas de forma monddica e em blocos completos casualizados, em copos
plésticos descartaveis de 50 mL codificados com numeros aleatorios de trés digitos. Os copos
plasticos continham 5 mL da amostra e, junto, foram disponibilizados pao de forma tradicional,
cortado em quadrados de 5x5 cm para os atributos de sabor, agua e bolacha de agua e sal.

Para evitar a fadiga sensorial, foram avaliadas no maximo cinco amostras por sessao,
totalizando nove sessdes. A intensidade dos atributos das amostras foi avaliada em escalas ndo
estruturadas de 9 cm, ancoradas nos extremos, utilizando-se o mesmo modelo de ficha utilizado

nos treinamentos e na selecao final dos provadores (Figura 9).
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Os dados obtidos foram tabulados e submetidos 8 ANOVA para analise de trés efeitos
(amostra, provador, interagdo amostra x provador) segundo recomendacgdes de Ellendersen e
Wosiacki (2010).

Os atributos avaliados foram: a) aparéncia: cor amarela, opacidade, homogeneidade e
viscosidade visual; b) odor: caracteristico de manteiga da terra e de rango; c) sabor:
caracteristico de manteiga da terra, acido e de ranco; d) textura: viscosidade e granulosidade.

Os resultados médios dos atributos sensoriais da manteiga da terra nos tempos e

temperaturas estudados estdo dispostos no APENDICE C.

3.8 ANALISE ESTATISTICA

Os dados foram submetidos 8 ANOVA com 5% de significancia em delineamento em
blocos com repeticdes para cada parametro estudado. E quando houve diferenca significativa
na analise de variancia, os dados foram submetidos ao teste de médias de Tukey. Foi utilizado
0 programa estatistico Assistat, versdo 7.6 beta (SILVA; AZEVEDO, 2002).

A andlise de correlagao linear de Pearson foi realizada para 13 tratamentos ao nivel de
significancia p < 0,05, com o valor de R de 0,684 (DUTCOSKY, 2007). O programa utilizado
foi 0o mesmo Assistat e os valores de R entre médias dos parametros fisico-quimicos e sensoriais

da manteiga da terra estdo dispostos no APENDICE D.
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RESUMO - A manteiga da terra ¢ uma forma de gordura anidra do leite de vaca caracteristica
da regido nordeste brasileira e similar ao butteroil e ao ghee. Foram avaliadas a estabilidade
térmica e as alteragdes nos perfis fisico-quimicos e sensoriais de manteiga da terra durante o
armazenamento em temperaturas de 5, 30, 45 e 60°C nos tempos 0, 14, 28, 42 ¢ 56 dias. O
produto elaborado atendeu aos pardmetros estabelecidos pela legislacdo brasileira e sua
composicao em acidos graxos foi similar a encontrada na literatura para o produto. Durante o
armazenamento, foram notorios os aumentos no indice de acidez, no indice de peroxidos € no
valor de TBARS, em especial para as amostras condicionadas a temperaturas mais elevadas.
Na cor objetiva, constatou-se uma reduc¢do na tonalidade do amarelo, conforme avancava-se o
processo oxidativo. A energia de ativagdo encontrada para o sistema foi de 50,2 kJ mol” e o
periodo de inducdo (em dias) foi de 103 para 30°C, 52 para 45°C e 26 para 60°C. Na analise
sensorial, as amostras mantidas a 60°C por 56 dias foram as que apresentaram os menores
escores para tonalidade da cor amarela, opacidade, odor e sabor caracteristicos e viscosidade.
Os resultados do estudo indicaram que a manteiga da terra ¢ um produto estavel por um longo

periodo de tempo em condigdes normais de estocagem.

Palavras-chave: Gordura anidra do leite. Manteiga de garrafa. Rancificacdo. Teste de estufa.
Andlise descritiva quantitativa.



45

ABSTRACT - “Manteiga da terra” is a form of anhydrous cow’s milk fat traditional in the
northeast of Brazil and similar to butteroil and ghee. Thermal stability and changes in
physicochemical and sensory profiles of “manteiga da terra” were evaluated during storage
temperatures of 5, 30, 45 and 60°C at 0, 14, 28, 42 and 56 days. The product met the standards
established by the brazilian legislation and its fatty acids composition were similar to those
found in the literature for the product. During storage, there were notable increases in acid
value, in peroxide value and in TBARS value, especially for the samples conditioned at higher
temperatures. Related to the objective color, it was observed a decrease in yellow tone as the
oxidation process advanced. The activation energy found for the system was 50.2 kJ.mol! and
the induction period (in days) was 103 to 30°C, 52 to 45°C and 26 to 60°C. In the sensory
analysis, the samples kept at 60°C for 56 days were those that had the lowest scores for yellow
tone color, opacity, characteristic odor and taste and viscosity. The results indicated that the

“manteiga da terra” is a stable product for a long period under normal storage conditions.

Keywords: Anhydrous milk fat. Rancidity. Oven test. Physical-chemical analysis. Quantitative
descriptive analysis.
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INTRODUCAO

A manteiga da terra ¢ uma gordura anidra do leite de vaca que foi submetida a
processamento térmico durante sua elaboracao. Este produto € caracteristico da regido nordeste
brasileira e assemelha-se ao “butteroil”, ao “ghee” indiano e ao “smen” africano.

Este produto, em geral, ¢ produzido em pequenas quantidades por produtores informais
que utilizam tecnologias diversas de produgdo provenientes de tradi¢cdes familiares (NASSU,
2004; SOARES et al., 2009).

Com composi¢do rica em lipideos, a manteiga da terra ¢ susceptivel a dois tipos de
rancificagdo: a hidrolitica (ou lipdlise), favorecida pela presenca de lipases na gordura do leite
e que resultard no aumento nos niveis de acidos graxos livres; e a oxidativa, reagdo que ocorre
nos acidos graxos insaturados, os quais representam de 23,9 a 39,6% do total de 4cidos graxos
presentes na manteiga da terra (CLEMENTE et al., 2009; MACHADO; DRUZIAN, 2009).

Os processos de rancificagdo sdo os principais responsaveis pelas alteragdes
indesejaveis na aparéncia, sabor, odor e textura de gorduras (OZKANLI; KAYA, 2007). Além
disso, provocam redu¢do na qualidade nutricional e criam varios problemas de estabilidade no
armazenamento. Deste modo, essas transformagdes devem ser encaradas com preocupacao pela
industria de laticinios devido ao impacto econdmico que pode ser gerado (OZKANLI; KAYA,
2007; RIBEIRO; SERAVALLI 2007, MEHTA; DARJI; APARNATHI, 2015).

O teste de estufa ¢ um método eficaz para medir a resisténcia a rancificagdo de uma
amostra. Neste método, as amostras sao colocadas em estufas com aquecimento e analisadas
periodicamente. Ao se detectar o primeiro sinal de rancidez ou de alteracdo no indice de
perdxidos, determina-se o periodo de inducdo, medido em dias. O método de estufa simula o
menor grau de oxidacao da amostra, apresentando correlagdo com o ensaio de vida util (SILVA;
BORGES; FERREIRA, 1999; FRANKEL; MEYER, 2000; ANTONIASSI, 2001).

A literatura acerca da manteiga da terra ¢ escassa, o que dificulta o controle do produto
e possibilita fraudes em sua elaboracdo. Sdo necessarias abordagens mais aprofundadas em
relacdo as mudancas fisico-quimicas e sensoriais que ocorrem concomitantes a rancificagao,
em especial as alteracdes sensoriais que, quando utilizados painéis treinados, sdo extremamente
sensiveis (SILVA; BORGES; FERREIRA, 1999).

Neste estudo, objetivou-se avaliar a estabilidade térmica e acompanhar as alteragdes nos
perfis fisico-quimicos e sensoriais ocasionadas pela rancificagdo da manteiga da terra durante

armazenamento em condigdes de teste acelerado com temperaturas controladas.
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MATERIAL E METODOS

Preparacio das amostras de manteiga da terra

A manteiga da terra foi elaborada em uma industria de laticinios da cidade de Paulista,
na Paraiba. A producdo ocorreu de acordo com o que preconiza a legislacio do MAPA
(BRASIL, 2001), com aquecimento do creme de leite a temperaturas entre 110 e 120°C sob
agitacdo até completa fusdo e quase total eliminagdo da dgua, com posterior decantagao e
filtracdo para retirar a borra e, entdo, realizar o envase.

A manteiga da terra foi acondicionada em recipientes de vidro, com tampas rosqueaveis
que continham 100 g do produto. Os recipientes foram armazenados sob quatro diferentes
condigdes: a 5+1°C em refrigerador e em estufas sem circulagdo de ar a 30+£1°C, a 45+1°C e a
60+1°C. Todas as amostras foram submetidas as andlises fisico-quimicas e microbioldgicas e
as amostras mantidas a 30, 45 e 60°C foram submetidas a analise sensorial. Todas as analises

foram realizadas em triplicata.

Analises fisico-quimicas

O teor de umidade e as determinagdes de solidos ndo gordurosos e de lipideos foram
determinados de acordo com a IN N° 68 de 12/12/2006 do MAPA (BRASIL, 2006). Em
paralelo, o teor de umidade foi estimado por infravermelho utilizando o analisador de umidade
da marca Ohaus, modelo MB 45 (EUA) e o teor de lipideos foi realizado seguindo os
procedimentos descritos por Folch, Less e STANLEY (1957).

A acidez foi determinada de acordo com as técnicas descritas nas Normas Analiticas do
Instituto Adolfo Lutz (2008) e o resultado foi expresso em soluto alcalino normal %. Foram
analisados os tempos 0, 14, 28, 42 ¢ 56 dias.

O indice de peréxidos foi determinado de acordo com a metodologia da AOAC (2000).
Nesta andlise, quantificaram-se todas as substancias que oxidam o iodeto de potassio em termos
de miliequivalentes de perdxido por 1000 g de amostra. Foram analisados os tempos: 0, 14, 28,
42 e 56 dias.

A avaliagdo do valor de TBARS foi realizada conforme método proposto por Rosmini
et al. (1996) adaptado. O teor de malonaldeido (MDA) foi quantificado com o auxilio de uma
curva padrao de tetractoxipropano (TEP) e o resultado foi expresso em mg de malonaldeido por

kg da manteiga da terra. Foram analisados os tempos 0, 28 e 56 dias.
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A cor objetiva foi determinada utilizando-se um colorimetro digital (Konica Minolta,
modelo Chroma Meter CR-400/410, Osaka, Japao), iluminante D65, especular incluida, para a
leitura dos parametros L* (luminosidade), a* (intensidade de vermelho) e b* (intensidade de
amarelo), conforme especificagdes da Comission Internationale de L'éclairage (CIE, 1986). As
medidas foram tomadas em pontos distintos das amostras previamente homogeneizadas e

mantidas a 30°C. Foram analisados os tempos 0, 14, 28, 42 e 56 dias.

Perfil de acidos graxos

Para a transesterificacdo dos acidos graxos da amostra foi utilizada a metodologia
LMLR-L2.1 (CHRISTIE, 2003; ICHIHARA et al.,1996). A identificagdao e quantificagcdo dos
ésteres de acidos graxos foram realizadas em cromatografo gasoso (CG-FID HP6890-Agillent),
equipado com detector de ionizagdo de chama e coluna capilar de silica fundida (100m, d.i
0,25mm, espessura do filme da fase estacionaria de 0,5 um). Foi utilizado como gas de arraste
o hélio na vazio de 1 mL.min"'. A temperatura inicial do forno foi de 40°C com uma taxa de
aumento de 10°C.min™! até a temperatura de 180°C, na qual permaneceu por 30 min, quando
voltou a subir na mesma taxa até atingir 240°C e assim permaneceu por 34 min, totalizando 86
min de corrida. A temperatura do injetor foi mantida em 250°C e a do detector em 260°C.
Aliquotas de 1,0 mL do extrato esterificado foram injetadas em injetor tipo Split/Splitless. Os
cromatogramas foram registrados no EZChrom Elite Compact Software. Os acidos graxos
foram identificados por comparagao dos tempos de retengao dos ésteres metilicos das amostras
com padrdes Mix C4-C24 (18919-1AMP, Supelco).

Os acidos graxos foram quantificados por normalizagao das areas dos ésteres metilicos
e o resultado expresso em g.100g! de lipideos, calculados a partir do padrio interno éster
metilico do 4cido nonadecanoico (C19:0) que foi utilizado (VISENTAINER E FRANCO,
2006).

Modelo cinético de Arrhenius e periodo de inducao
Para estimar os parAmetros de taxa de aumento do indice de peréxidos (k, em dia™') e a
energia de ativagdo (Ea, em kJ.mol™!), utilizou-se do log da equagio derivada para processos de

primeira ordem (Equagdo 1), pois assim se comportaram as amostras neste estudo.

In[C]=In[Co]+k Xt  (Equagdo 1)
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Sendo C o indice de peroxidos (mEq kg'! de amostra), Co o indice inicial de peréxidos
(mEq kg'! de amostra) e t o tempo em dias. Plotando In[C] em fungio do tempo (In[C] x t) para
cada temperatura, o coeficiente angular da reta obtida sera correspondente ao valor de k.

Para encontrar a energia de ativacao (Ea), utilizou-se do log da equagdo de Arrhenius

(Equagdo 2), plotando In(k) em fun¢ao do inverso da temperatura (In (k) x 1/T).

-Ea

In(k=k,xeR1) - Ink=-=+lnk,  (Equagdo2)

Onde, ko ¢ o fator pré-exponencial (dia™!), R ¢ a constante universal dos gases (8,314 J
(mol K)!) e T é a temperatura absoluta (em K). O coeficiente angular encontrado para esta reta
serd equivalente ao valor de —Ea/R, assim obtendo-se o valor da energia de ativacao.

A partir dos valores de k e de Ea encontrados, foi possivel estimar a taxa de aumento
(k) para amostras armazenadas a outras temperaturas.

Para o célculo do periodo de indugdo, foi utilizado como parametro o indice de
peroxidos que a legislagio brasileira prevé para a manteiga comum de 1,00 mEq kg™, visto que
a legislacdo da manteiga da terra ndo contempla este limite (BRASIL, 2006). O periodo de
inducdo nas temperaturas 45 e 60°C foi calculado a partir de modelos de regressao polinomial
de segunda ordem utilizando-se dos dados experimentais. Para as temperaturas de 5 e 30°C, o
periodo de indugdo foi encontrado calculando-se o parametro t da Equacao 1, sendo C igual a
1 mEq kg (limite estabelecido pela legislagdo), Co, a concentragdo inicial de peroxidos na

amostra, e k, a taxa de aumento do indice de peroxidos anteriormente calculada.
Analise microbiolégica

Foi realizado o controle microbiologico de coliformes a 35 e a 45°C, como estabelecido
pela Instru¢do Normativa N° 30, de 26 de junho de 2001 (BRASIL, 2001). O niimero mais
provavel foi quantificado a partir da metodologia descrita pela American Public Health
Association (APHA, 2001). Os resultados foram expressos em Numero Mais Provavel por
grama (NMP g!) a partir de tabela correspondente.

Analise sensorial

Foi empregado o método da Andlise Descritiva Quantitativa (ADQ) desenvolvido por
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Stone et al. (1974), composto pelas etapas de pré-selecdo dos julgadores, desenvolvimento da
terminologia descritiva, treinamento, sele¢dao final da equipe de julgadores e avaliacdo das
amostras. O trabalho foi submetido ao comité de ética e pesquisa do Instituto de Educagdo
Superior da Paraiba junto a plataforma Brasil, CAAE: 35439614.6.0000.5184.

A equipe foi composta por 14 julgadores treinados, que avaliaram as 13 amostras do

estudo, sempre em triplicata, para os atributos relacionados no Quadro 1.

Quadro 1 - Defini¢des dos atributos escolhidos para avaliacao das amostras

Tonalidade da cor amarela caracteristica da manteiga da terra, com
Cor amarela -
variacdo do amarelo claro ao amarelo escuro.
0 . ~ -
S | Opacidade Grau de ndo permissdo da passagem da luz pela amostra.
@ ; ; ; p PO
s . Visual uniforme, presenca de uma sé fase continua, auséncia de
& | Homogeneidade A
granulos.
. . . E a propriedade de resisténcia ao escoamento percebida no frasco em
Viscosidade visual . .
que a mostra esta contida.
Odor caracteristico da ;L .
- . Odor caracteristico de manteiga da terra.
6 | manteiga da terra
T
o
Odor de rango Intensidade de odor caracteristico de gordura oxidada.
Sabor caracteristico de . oy .
. Intensidade de sabor caracteristico da manteiga da terra.
manteiga da terra
]
S | Sabor 4cido Gosto acido percebido no instante em que a manteiga da terra entra
] em contato com as papilas gustativas.
Sabor de ranco Intensidade do sabor caracteristico de gordura oxidada.
© | Viscosidade E a propriedade de resisténcia aoescoamento sentida na boca.
2
3
+ | Granulosidade Presencga de granulos ou particulas sentidas na boca.

As amostras foram apresentadas de forma monadica € em blocos completos
casualizados, em copos plasticos descartaveis de 50 mL codificados com nimeros aleatdrios de
trés digitos. Os copos continham 5 mL da amostra e foram servidos com pao de forma
tradicional, cortado em quadrados de 5x5 cm, 4gua e bolacha de 4dgua e sal. A intensidade dos
atributos das amostras foi avaliada em escalas ndo estruturadas de 9 cm, ancoradas nos

extremos.
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Os dados obtidos foram tabulados e submetidos a andlise de variancia (ANOVA) para
analise de trés efeitos (amostra, provador, interacdo amostra x provador) segundo

recomendacdes de Ellendersen e Wosiacki (2010).

Analise estatistica

Os dados foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) com 5% de significancia
em delineamento em blocos com repeticdes para cada parametro estudado. E quando houve
diferenca significativa na analise de variancia, os dados foram submetidos ao teste de médias
de Tukey. Foi utilizado o programa estatistico Assistat, versao 7.6 beta (SILVA; AZEVEDO,
2002).

A andlise de correlagdo linear de Pearson foi realizada para 13 tratamentos ao nivel de
significancia p < 0,05, com o valor de R de 0,684 (DUTCOSKY, 2007). Também foi utilizado

0 Assistat.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Caracterizacao fisico-quimica da manteiga da terra no tempo inicial

Os resultados da composi¢ao centesimal e outros atributos fisico-quimicos da manteiga

da terra no tempo inicial estao representados na Tabela 1.

Tabela 1 - Caracteriza¢do da manteiga da terra no tempo inicial.

Parametros Tempo Inicial Limites
Legislagao™*
Umidade por gravimetria (%) 0,07 = 0,03 <0,3%
Sélidos nao gordurosos (%) 0,97 <1,0%
Matéria gorda (g.100g™) 98,96 > 98,5%
Acidez (soluto alcalino normal) 0,78 = 0,00 <2,0%
Métodos complementares
Umidade por infravermelho (%) 0,47 +0,12 -
Lipideo por folch (%) 98,42 + 0,41 -
Indice de peroxidos (meq.kg! amostra) 0,50 = 0,00 -

L* 38,04 £ 0,47 -

S a 2,72+0,5 -
b* 24,94+ 0,44 -

Meédia + desvio para cada parametro da amostra no tempo inicial.
**Instru¢ao Normativa N° 30 do MAPA (Brasil, 2001).
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A manteiga da terra elaborada apresentou todos os pardmetros dentro dos limites
estabelecidos pela legislagao (BRASIL, 2001).

O valor obtido para a matéria gorda foi de 98,96%, abaixo dos 99,7% encontrados por
Ambrosio, Guerra e Mancini Filho (2001) e acima dos 97,23% encontrados por Clemente e
Abreu (2008) e 98,19% encontrados por Nassu et al. (2001). Esse parametro atendeu a
especificagdo minima de 98,5% estabelecido pela legislacdo (BRASIL, 2001). Para o ghee € o
butteroil, produtos similares a manteiga da terra, o contetido de gordura minimo estabelecido ¢
de 99,6% (CODEX STANDARD, 1973), valor superior, inclusive, ao estipulado para o produto
brasileiro. Em paralelo, o teor de lipideos estimado pelo método de Folch, Less e Stanley (1957)
foi de 98,42%.

O teor de umidade de 0,07% foi inferior ao limite maximo estabelecido pela legislacdao
de 0,3% (BRASIL, 2001). O valor foi proximo aos encontrados nos estudos de Nassu et al.
(2001), Machado e Druzian (2009) e Ambrosio, Guerra e Mancini Filho (2001), com médias
de 0,17%, 0,22% e 0,20%, respectivamente. Clemente e Abreu (2008), porém, encontraram
valores de 1,44%, em média. Em paralelo, utilizando-se o método por infravermelho, o teor de
umidade foi da ordem de 0,47%, valor maior do que o encontrado pelo método gravimétrico
pelo fato de ser um método mais eficaz para produtos de baixa umidade.

Quanto a quantidade de s6lidos ndo gordurosos (0,97%), a legislagdo (BRASIL, 2001),
que prevé no maximo 1,0%, também foi atendida e o valor foi inferior aos 1,33% de média
encontrados por Clemente e Abreu (2008).

O teor de acidez (soluto alcalino normal) foi de 0,78% para um maximo previsto em
legislacdo (BRASIL, 2001) de 2,0%. Este valor foi préximo dos encontrados em 50% das
amostras do estudo de Clemente e Abreu (2008) e da média de 0,58% encontrada por Machado
e Druzian (2009) no estudo de dez amostras. O teor de acidez maximo permitido para o ghee e
o0 butteroil é de, no maximo, 0,4% (CODEX STANDARD, 1973).

J4 o indice de peréxidos de 0,50 mEq kg! de amostra foi inferior aos encontrados por
Ambrosio, Guerra e Mancini Filho (2003) e por Machado e Druzian (2009), médias de 2,44 e
2,18 mEq kg'!, respectivamente. Nio h4, na legislagio brasileira, limites definidos para o indice
de peroxidos em manteiga da terra. Mehta, Darji e Aparnathi (2015) e El-Shourbagy e El-Zahar
(2014), em estudos com o ghee, verificaram que, no tempo inicial, o indice de peroxidos foi de
0,93 ¢ 0,87 mEq kg'!, respectivamente. Para o ghee € o butteroil, o indice de peréxidos maximo

¢ de 0,6% (CODEX STANDARD, 1973).
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Quanto aos parametros de cor, os resultados encontrados para os parametros L*, a* e b*
foram de 38,04, -2,72 e 24,94, respectivamente. O pardmetro b* positivo evidencia a cor

amarelada da manteiga da terra.

Perfil de acidos graxos

O perfil dos acidos graxos da manteiga da terra no tempo inicial esta representado na
Tabela 2.

De modo geral, o perfil dos 4cidos graxos da manteiga no tempo inicial apresentou
diferengas em relacdo as amostras estudadas por Clemente et al. (2009), Machado e Druzian
(2009) e Ambrosio, Guerra e Mancini Filho (2003). Porém, ha semelhangas quanto aos acidos
graxos majoritarios quantificados e na proporc¢ao entre acidos graxos saturados e acidos graxos
insaturados quantificados. Os 4cidos graxos majoritarios presentes na amostra de manteiga da
terra foram o oleico (22,66 + 0,78%), o palmitico (21,18 + 0,51%), o estearico (13,86 = 0,25%)
e o miristico (7,5 £ 0,21%). Ja a proporcao entre a quantidade de 4cidos graxos saturados e
insaturados foi de 1,67, bastante similar a média de 1,54 de proporg¢ao encontrado por Clemente
et al. (2009) em dez amostras de manteiga da terra.

Apesar de estudos como o de Clemente et al. (2009), Machado e Druzian (2009) e
Ambrosio, Guerra e Mancini Filho (2003) ndo terem detectado picos para os acidos butirico
(C4:0) e caproico (C6:0), foram encontrados valores de 3,84 + 0,31% e 1,71 + 0,85%,
respectivamente. Isso se deve, provavelmente, a metodologia utilizada para esterificacdo dos
acidos graxos que, por ndo necessitar de uma extragdo lipidica prévia, contribui para a nao
volatilizacao desses acidos, possibilitando sua quantificagdo.

A quantidade de 4cidos graxos trans encontrada foi de 4,08%, proximo aos valores
médios de 3,70% relatados por Ambroésio, Guerra e Mancini Filho (2003) e de 3,76% relatado
por Machado e Druzian (2009). Estes valores de 4cidos graxos trans encontrados sdo similares
aos encontrados para manteigas comuns industrializadas de acordo com estudos de Mallia
(2008), que relatou valores na ordem de 5,40% , e de Sommerfeld (1983), que afirmou ser
normal que ocorra uma variabilidade de 4 a 11% destes isomeros em manteigas. Quanto ao teor
de CLA (acido linoleico conjugado), o valor encontrado de 1,65% foi inferior aos 3,15% de
média encontrados por Ambroésio, Guerra e Mancini Filho (2003), e superior aos 0,66%

encontrados por Clemente et al. (2009).



Tabela 2 - Perfil dos acidos graxos da manteiga da terra no tempo inicial.

Acidos Graxos

Valor (g.100g™")

C4:0 (Butirico) 3,84 +£0,31
C6:0 (Caproico) 1,71 £ 0,85
C8:0 (Caprilico) 0,96 £ 0,04
C10:0 (Caprico) 1,74 £ 0,05
C11:0 (Hendecanoico) 0,24 £0,01
C12:0 (Laurico) 1,94 + 0,06
C13:0 (Isomiristico) 0,16 £0,01
C14:0 (Miristico) 7,50 +£0,21
C14:1 n5 (Miristoléico) 0,96 £ 0,03
C15:0 (Isopalmitico) 0,30 0,01
C16:0 (Palmitico) 21,18 £0,51
C16:1 (Palmitoléico) 0,61 +0,01
C18:0 (Estearico) 13,86 £ 0,25
C18:1 n9 trans (Elaidico) 0,56 £ 0,03
C18:1 nl0 trans 1,27 £0,12
C18:1 nl1 trans (Vacénico) 1,63 +£0,17
C18:1 n9 cis (Oléico) 22,66 0,78
C18:1 nl5 trans 0,37+0,01
C18:1 nll cis 0,22+0
C18:1 n12 cis (Petroselinico) 0,40 = 0,02
C18:2 n6 trans (Linolelaidico) 0,26 £0,01
C18:2 n6 cis (Linoléico) 1,65 £ 0,05
C20:0 (Araquidico) 0,17 £0,01
C18:3 n6 (Linolénico) 0,23 +£0,01
C20:1 (Gadoléico) 0,88 £0,03
C20:2 0,13 +0,01
C22:0 (Behénico) 0,13 £0,02
C20:3 n6 (Di-homo-y-linolénico) 0,15+0,01
C20:3 n3 (Di-homo-a-linolénico) 0,14 £ 0,02
C22:6 n3 0,10+ 0,01
Acidos Graxos Saturados 53,72
Acidos Graxos Monoinsaturados 29,58
Acidos Graxos Polinsaturados 2,66
Relagdo Saturados / 1,67
Insaturados (mono ¢ poli)

Acidos Graxos Insaturados Trans 4,08

54

Média + desvio para cada acido graxo da amostra no tempo inicial.

Caracterizacao fisico-quimica da manteiga da terra durante o armazenamento

Os resultados da avaliacdo fisico-quimica da manteiga da terra durante o

armazenamento encontram-se na Tabela 3 (acidez, indice de perdxidos e TBARS).
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Tabela 3 - Resultados da avaliacdo fisico-quimica da manteiga da terra durante o armazenamento

Tempo Tratamentos

(dias) 5°C 30°C 45°C 60°C
- § 0 0,78bA + 0,00 0,78cA+0,00  0,78cA+0,00  0,78¢cA + 0,00
é g 14 0,84aB + 0,01 0,93aA + 0,01 0,92bA +£0,01  0,93bA £ 0,01
‘g § 28 0,85aC + 0,02 0,91abB 0,02  0,99aA +0,05  0,90bB + 0,02
3 T‘=: 42 0,82abD + 0,02  0,88bC + 0,03 1,02aB + 0,01 1,10aA + 0,02
= 56 0,82abD + 0,01  0,89abC+0,02  1,01aB+0,02  1,11aA+0,01
0 0,50aA + 0,00 0,50aA + 0,00  0,50cA+0,00  0,50dA + 0,00
_é E,J 14 0,50aA + 0,00 0,47aAB+ 0,06 0,40dB+0,00  0,50dA + 0,00
s g 28 0,50aB =+ 0,00 0,37bC + 0,06 0,40dC+0,00  1,17cA 0,06
£E 4 0,37bC + 0,06 0,37bC £ 0,06  0,66bB+0,06  2,26bA + 0,06
56 0,37bD + 0,06 0,47aC + 0,06 1,30aB+0,00  3,99aA + 0,00
é"a 0 0,08bA + 0,00 0,08bA +0,00  0,08cA+0,00  0,08cA + 0,00
= : 28 0,09abB+ 0,01  0,10aB = 0,02 0,10bB+0,00  0,12bA + 0,00
é g 56 0,10aC + 0,01 0,10aC+0,00  0,12aB+0,00  0,19aA + 0,01

As amostras foram armazenadas em quatro diferentes temperaturas (5, 30, 45 e 60°C) e analisadas ao longo do
tempo (1, 14, 28, 42 e 56 dias). Média + desvio padrao diferiram entre si, pelo Teste de Tukey (p<0,05), para letras
minusculas diferentes na mesma coluna ao longo do tempo e para letras maiusculas diferentes na mesma linha
entre os tratamentos diferentes.

A acidez da manteiga da terra no tempo inicial foi de 0,78% (soluto alcalino normal).
No armazenamento a 5°C, percebe-se que ndo houve diferenca significativa entre o tempo
inicial e o tempo de 56 dias. Efeito similar foi encontrado por Machado e Druzian (2009), que
utilizaram-se da mesma temperatura no armazenamento da manteiga da terra e ndo encontraram
variacao na acidez mesmo ap6s 7 meses de armazenamento. As amostras armazenadas a 30, 45
e 60°C, porém, apresentaram um aumento estatisticamente significativo entre os tempos iniciais
e finais. A manteiga armazenada a 30°C apresentou um teor de 0,89% ao fim dos 56 dias, com
maxima de 0,93%. A manteiga a 45°C apresentou um teor final de 1,01% e a 60°C, de 1,11%.
Todos os valores encontraram-se abaixo do limite previsto pela legislacao de 2,0% (BRASIL,
2001). Isso ¢ indicio de que a manteiga da terra apresentou inicialmente baixa rancificagdo
hidrolitica, o que pode ser atribuido a nao incorporagdo excessiva de so6lidos nao gordurosos no
processamento, que disponibilizariam a lactose como substrato de fermentacdo e lipases, que
favoreceriam o processo hidrolitico.

O indice de perdxidos da manteiga da terra no tempo inicial foi de 0,50 mEq kg™'. A

temperatura de 5°C, o indice de peréxidos manteve-se constante até o 28° dia, quando reduziu
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significativamente até atingir 0,37 mEq kg™ nos dias 42 e 56. Em seu estudo, Machado e
Druzian (2009) ndo observaram esta redugdo, porém a analise de peroxidos foi realizada na
amostra com quatro meses de armazenamento. Na temperatura de 30°C, ocorreu a reducao ja
no 28° dia, quando atingiu 0,37 mEq kg!, porém no 56° dia, o indice voltou ao patamar da
amostra inicial. Para o armazenamento a 45°C, a redugdo significativa ocorreu ja no 14° dia
(0,40 mEq kg'), mas no 42° e 56° dias houve aumentos significativos e consecutivos,
apresentando ao final um teor de 1,30 mEq kg!. Para a temperatura de 60°C de armazenamento,
nao foram observadas reducdes, e sim aumentos significativos gradativos a partir do 28° dia,
finalizando com 3,99 mEq kg™'. A legislagdo brasileira nio prevé a quantidade limite de indice
de perdxidos em manteigas da terra, porém limita em 1,00 mEq Kg'!' para manteigas comuns
(BRASIL, 2006). Se apenas esse parametro fosse considerado, as amostras no tempo 56 para o
armazenamento a 45° e nos tempos 28, 42 e 56 para o armazenamento a 60°C estariam acima
do valor preconizado pela portaria.

A reducio nos indices de peroxidos ocorrida nas temperaturas de 5, 30 e 45°C pode ser
atribuida a natureza instavel dos radicais peroxidos. Deste modo, no periodo de indugao da
rancificacdo oxidativa, hd indicios de que a deterioracao destes radicais presentes na amostra
inicial foi mais elevada do que a formagdo de radicais livres para reagirem com o oxigénio
atmosférico e entdo formarem novos radicais peroxidos. Deste modo, justifica-se a reducao
observada nos armazenamentos citados e infere-se que, no caso do armazenamento a 60°C, a
alta quantidade de energia térmica fornecida a amostra foi suficiente para que o nivel de
peroxidos se mantivesse constante no 14° dia e apresentasse aumentos significativos no 28° dia
e nos demais dias subsequentes.

Os estudos de Ambrosio, Guerra ¢ Mancini Filho (2003) e Machado e Druzian (2009)
para manteiga da terra e os estudos de Mehta, Darji e Aparnathi (2015) e El-Shourbagy e El-
Zahar (2014) para o ghee nao verificaram reducdo semelhante no indice de perdxidos no inicio
do armazenamento, justificado nos dois primeiros pelo tempo de medi¢do entre a amostra inicial
e as demais amostras e, nos outros dois, pelas altas temperaturas empregadas (80°C e 63°C,
respectivamente).

O valor de TBARS encontrado para a manteiga da terra no tempo inicial foi de 0,08 mg
de malonaldeido por quilo (mg MDA kg!). Observou-se um aumento significativo relevante
nas amostras armazenadas a 45°C e 60°C a partir do dia 28 e, ao fim dos 56 dias, apresentavam
valores de 0,12 e 0,19 mg MDA kg!, respectivamente.

A quantificagdo de TBARS ¢ importante para estimar o nivel de oxidagdo lipidica de

uma amostra, pois quantifica a formacdo do malonaldeido, um composto secundario da
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oxidacao lipidica. Nao foram encontrados, no entanto, relatos na literatura técnico-cientifica
para o valor de TBARS em manteigas de garrafa para permitir uma discussdo comparativa. El-
Shourbagy e El-Zahar (2014), em seu estudo com ghee, encontraram valores iniciais inferiores
de 0,013 mg MDA kg!, o que se justifica pelo fato deste produto ser submetido a temperaturas
inferiores a 110°C durante o processamento.

Os resultados da avaliacdo de cor nos parametros L*, a* e b* para os diferentes

tratamentos durante o armazenamento estao dispostos na Tabela 4.

Tabela 4 - Resultados dos parametros L*, a* e b* para cor objetiva da manteiga da terra durante
0 armazenamento.

Tempo Tratamentos
(dias) 5°C 30°C 45°C 60°C
0 38,04aA + 0,47 38,04aA £ 0,47  38,04cA + 0,47 38,04dA + 0,47
. 14 38,63aB + 0,76 39,23aB+ 0,45  38,25bcB 0,19 41,33¢A + 0,90
5 28 38,83aB + 1,24 38,04aB+0,93  39,29bcB + 1,46 41,97bcA + 0,66
> 42 38,52aBC+0,96  37,34aC+0,63  40,15abB + 1,6 43,53bA + 0,75
56 37,45aC + 0,13 37,98aC+0,06  41,68aB + 1,45 45,61aA + 0,71
0 2,72aA + 0,50 2,72aA+£0,50  -2,72aA £ 0,50 -2,72abA + 0,50
5 14 -0,57bB + 0,20 -1,27aB+0,06  -2,10aAB + 0,53 -3,15abA = 0,10
5 28 -1,14abB+ 0,26  -1,16aB + 0,05 -2,08aB = 0,73 -4.30aA + 2,26
42 -0,74bB + 0,05 -2,33aAB+0,01  -1,42aAB+0,15 -2,81abA + 2,45
56 -0,48bB + 0,07 -1,72aAB £ 0,68 -2,29aA + 0,05 -1,53bAB + 0,15
0 24,94aA £ 0,44  2494aA+ 0,44  24.94aA + 0,44 24,94aA + 0,44
% 14 22,98aAB+6,52  24,10aA+0,93  2128BC+3,39  19,84bC + 0,08
= 28 26,43aA + 4,45 21,76aAB 1,20 18,70bBC+1,28  12,84bC + 0,98
© 42 22,83abA+ 1,37  2221bB+1,09  17,45abAB+2,37  15,34bAB +0,28
56 22,48bA+0,99  20,17bA+0,79  14,61bA 2,12 11,42bAB + 0,84

As amostras foram armazenadas em quatro diferentes temperaturas (5, 30, 45 e 60°C) e analisadas ao longo do tempo
(1, 14, 28, 42 e 56 dias). Média + desvio padrdo com letras minusculas diferentes na mesma coluna diferiram entre
si pelo teste de Tukey (p<0,05) ao longo do tempo. Média + desvio padrdo com letras maitsculas diferentes na

mesma linha diferiram entre si pelo teste de Tukey (p<0,05) entre os tratamentos diferentes.

Para o parametro L*, verificou-se uma tendéncia de aumento estatisticamente
significativo, especialmente para as amostras submetidas a armazenamentos com temperaturas
mais elevadas, indicando, assim, um clareamento mais acentuado nas amostras de acordo com
o aumento da rancificagao.

No parametro a*, ndo foram observadas variacdes no comportamento que as

relacionassem com os tratamentos.
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No parametro b*, percebeu-se uma reducdo significativa nos valores de b*, em especial
para as amostras mais oxidadas, o que indica uma perda da cor amarela (b* positivo) aliada ao

processo de rancificacgao.

Modelo Cinético de Arrhenius e Periodo de Inducao

Os parametros de Arrhenius de concentragao inicial estimada de perdxidos (Co, em mEq
kg!), da taxa de aumento do indice de perdxidos (k, em dia™!), do coeficiente de determinacio
(R?) da reta plotada e a energia de ativacdo (Ea, em kJ mol!) para duas temperaturas diferentes

obedecendo ao modelo cinético de primeira ordem estao dispostas na Tabela 5.

Tabela 5 — Parametros para o modelo cinético de primeira ordem para
amostras de manteiga da terra armazenadas a 45 e 60°C.

Parametros 45°C 60°C
Co (mEq kg™ 0,36 0,39
k (day™) 0,0172  0,0404
R? 0,9494 08715
Ea (kJ mol™) 50,2

A energia de ativagdo de 50,2 kJ mol™! estd em concordancia com os dados (50 — 80 kJ
mol™!) apresentados por Labuza (1984) para oxidacao lipidica. Em um estudo com o butteroil
(OZKANLI; KAYA, 2007), a energia de ativagdo para a amostra nio submetida a pasteurizacio
foi de 75,9 k] mol™!, e para a pasteurizada e processada a 72°C foi de 70,8 kJ mol™'. O presente
estudou seguiu a tendéncia de reducdo na energia de ativacdo conforme o aumento da
temperatura empregada na elaboragdo do produto, sendo necessario para a manteiga da terra,
portanto, um fornecimento de energia menor para o inicio das rea¢des de rancificagao.

O periodo de inducdo (PI), ponto no qual as amostras apresentariam valores de
perdxidos maior ou igual a 1,0 mEq kg!, para as temperaturas de 5, 30, 45 e 60°C estio
apresentados na Figura 1. Foi notéria a influéncia da temperatura de armazenamento no
aumento do PI, demonstrando a importancia de um armazenamento adequado da manteiga da

terra para comercializagdo como forma de amenizar sua oxidagao lipidica.
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Figura 1 — Periodo de inducdo para a manteiga da terra nas temperaturas de 5, 30, 45 e 60°C.
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Analise microbioldgica

Nas amostras de manteiga da terra analisadas nio houve crescimento (NMP g'! < 3,0)
de coliformes a 35°C e a 45°C. Isso significa que a manteiga foi manipulada em boas condigdes
higiénico-sanitdrias durante as etapas de processamento, sem ocorréncia de contaminagdo. A
temperatura elevada utilizada na elaboragdo do produto (entre 110 e 120°C) contribui para a

auséncia de contaminagao do produto.

Analise sensorial

A manteiga da terra no tempo inicial foi avaliada com um leve sabor e odor de rango em
relacdo a manteiga comercial utilizada como referéncia de rango fraco. Porém, os escores
obtidos, 0,8 e 1,0 para odor e sabor de ranco iniciais, respectivamente, ndo sugerem que o0 rango
esteja a niveis desagradaveis ao consumidor.

Em termos da tonalidade da cor amarela, que variou do amarelo claro ao amarelo escuro,
ao analisar as médias obtidas dos julgadores para este atributo, percebe-se que, entre a amostra
inicial (T0) e as amostras finais, ha diferenca estatisticamente significativa apenas para as
amostras armazenadas a 60°C, que, desde o 42° dia, ja diferiram da amostra do tempo 0. Esta
resposta sensorial esta de acordo com a instrumental, visto que as amostras mais oxidadas foram
as que tiveram o parametro L* aumentado e o parametro b* diminuido, o que caracterizou uma
suavizacao na tonalidade amarela da amostra.

Quanto a opacidade, observou-se um aumento em todos os tratamentos no tempo de 14
dias, provavelmente devido a estabilizagdo dos componentes da manteiga da terra, pois

apresentou-se notoriamente mais limpida e pouco viscosa. No 56° dia, a amostra armazenada a
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60°C apresentou uma opacidade menor, o que provavelmente deve ter relagdo com a degradagao
lipidica e formacao de produtos secundarios que, a temperatura ambiente, seriam limpidos.

Em relagdao a homogeneidade, a amostra apresentou inicialmente um visual uniforme,
presenca de uma s6 fase continua e a auséncia de granulos. Houve um incremento de acordo
com o aumento da temperatura de armazenamento e do tempo de monitoramento, com excegao
do 14° dia para a amostra armazenada a 30°C. Inversamente ocorreu com a granulosidade
sentida na boca, na qual foram observadas diminui¢des gradativas na granulosidade em todos
os tempos e condigdes de armazenamento.

A viscosidade visual (resisténcia ao escoamento percebida no frasco) e a viscosidade na
textura (resisténcia ao escoamento sentida na boca) obtiveram respostas coerentes entre si, com
aumento nas viscosidades ao passo em que acentuavam-se as oxidagdes, como previsto por
Ribeiro e Seravalli (2007). Porém, na amostra mais oxidada (56° dia, temperatura de 60°C),
observou-se uma diminuigdo na viscosidade. Uma explicacdo possivel seria o fato da
degradacdo lipidica nesse ponto ter sido maior do que a taxa de formacdo de compostos
poliméricos e gomas (produtos terciarios da oxidacdo), que causariam o aumento da
viscosidade.

Quanto aos odores de manteiga da terra e de rango, percebeu-se uma relacio
inversamente proporcional de uma para a outra. Em termos gerais, o aumento no odor de rango
gerava uma reduc¢do no odor caracteristico percebido pelos julgadores. Nao obstante, os valores
acentuados de odor rangoso, coincidiram com as respostas fisico quimicas de indice de
peroxidos e TBARS para a amostra armazenada a 60°C. O aumento observado para a amostra
armazenada a 45°C nio foi significativo.

Em relagdo aos atributos de sabor, foram avaliados o acido, o caracteristico da manteiga
da terra e o caracteristico de gordura oxidada (rango).

O sabor acido nao apresentou variagdes significativas entre os tempos e os tratamentos.

As variagdes dos tratamentos de sabor de manteiga da terra foram diretamente
proporcionais as variagcdes no odor de manteiga da terra, porém os provadores avaliaram as
amostras mais oxidadas com notas menores no quesito odor. No quesito sabor de manteiga da
terra, apenas as amostras armazenadas a 60°C nos tempos 42 e 56 dias foram significativamente
menores. Para as demais amostras ndo houve diferengas significativas.

As variagdes no sabor de rango foram, também, diretamente proporcionais as variagdes
no odor de rango, porém a primeira foi mais facilmente distinguida pelos provadores, que
atribuiram qualificagdes rancosas maiores do que para o quesito odor. O sabor de ranco foi,

também, inversamente proporcional ao sabor caracteristico de manteiga da terra, a ponto em
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que, em termos absolutos, a amostra armazenada a 60°C no tempo 56 obteve notas maiores para
sabor de rango do que para sabor de manteiga da terra.

A amostra submetida a temperatura de 60°C foi a que obteve o maior nimero de
respostas estatisticamente diferentes entre si, fornecendo informagdes mais completas quanto
as alteragdes que ocorrem simultaneas a rancificagdo. Na figura 2, estd representado o grafico
que compila as alteragdes que ocorrem com o aumento da rancificagdo nessas condi¢des de
armazenamento. Percebe-se que, com o aumento no sabor e odor andémalo de rango
(representados pelas linhas verdes grossas), os escores atribuidos ao sabor caracteristico de
manteiga da terra, odor de manteiga da terra e a tonalidade da cor amarela diminuem
significativamente. Quanto a opacidade e homogeneidade, ambas tém sem seus niveis
aumentados no decorrer da rancificagdo, porém, ao fim dos 56 dias, ocorreu uma diminui¢ao

brusca significativa.

Figura 2 — Escores para diferentes atributos da manteiga da terra armazenada a 60°C ao longo
do armazenamento.
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Correlacoes entre as analises fisico-quimicas e sensoriais

Foram observadas variagdes diretamente proporcionais (correlagcdes positivas) e
inversamente proporcionais (correlagdes negativas) para os parametros fisico-quimicos e
sensoriais estudados. Os atributos que mais apresentaram correlagdes com os demais foram: na
analise sensorial, a cor, o odor de manteiga da terra, o odor de rango, o sabor de manteiga da
terra e o sabor de ranco; nas analises fisico-quimicas, o indice de peroxidos, o valor de TBARS,

a acidez e os parametros L* e b* de cor objetiva.
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O indice de perdxidos da manteiga da terra correlacionou-se positivamente com: odor
de rango (sensorial; R = 0,951), sabor de ranco (sensorial; R = 0,939), acidez (fisico-quimico;
R = 0,735) e TBA (fisico-quimico; R = 0,941) e L* (fisico-quimico; R = 0,892). E
correlacionou-se negativamente com: cor (sensorial; R = -0,729), odor de manteiga da terra
(sensorial; R =-0,882), sabor de manteiga da terra (sensorial; R =-0,931) e b* (fisico-quimico;

R =-0,759).

CONCLUSAO

Com o avango da rancificacdo da manteiga da terra, estimado pelo método de estufa,
foram significativos os aumentos na acidez, no teor de lipideos, no indice de peréxidos e no
valor de TBARS e alteragdes na cor objetiva. Sensorialmente, houve um declinio significativo
nos atributos de sabor e odor de manteiga da terra e um aumento nas percepcdes do odor e sabor
de ranco, além de um clareamento na tonalidade da cor amarela. O modelo cinético de
Arrhenius foi utilizado para estimar a energia de ativagdo requerida para o processo de
rancificacdo (50,2 kJ mol!) e determinar o periodo de indugdio em 103 dias no armazenamento
a 30°C, o que demonstrou que a manteiga da terra ¢ estavel por um longo periodo de tempo em

condi¢des normais de estocagem.
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5 CONCLUSAO

Através deste estudo, foi possivel avaliar a estabilidade térmica e detectar as alteragdes
fisico-quimicas e sensoriais que ocorreram na manteiga da terra durante armazenamento em
condigdes de teste acelerado e em temperaturas controladas.

Tanto os parametros fisico-quimicos, quanto os atributos sensoriais, foram capazes de
fornecer dados para a caracterizagdo da manteiga da terra no tempo inicial e para as avaliar as
mudancas ocorridas durante a estocagem. Com o avanco da rancificagdo da manteiga da terra
pelo método de estufa, foram evidentes os aumentos na acidez, no teor de lipideos, no indice
de peroxidos e no valor de TBARS e alteragdes na cor objetiva. Sensorialmente, houve um
declinio significativo nos atributos de sabor e odor de manteiga da terra € um aumento nas
percepgdes do odor e sabor de rango, além de um clareamento na tonalidade da cor amarela.

A partir destes dados, foi possivel estimar a energia de ativacao necessaria para ocorrer
as reacdes de rancificagdo em (50,2 kJ mol™') e o periodo de indugdo de 103 dias para o
armazenamento a 30°C.

Os resultados do estudo indicaram, portanto, que a manteiga da terra € estavel por mais
de cem dias em condi¢des normais de estocagem. Porém, aquecimentos intermitentes, muitas
vezes utilizados para facilitar a saida do produto, que € viscoso, de sua embalagem comercial,
poderdo acelerar as alteragdes que originardo compostos anomalos e toxicos resultantes do
processo oxidativo, tornando-o sensorialmente e fisico-quimicamente inadequado ao consumo.

Os resultados obtidos nesta pesquisa poderao dar suporte na elaboragao de regulamentos
técnicos para a manteiga da terra, visto que ha uma escassez de estudos para este produto e sua

legislacdo especifica ¢ bastante restrita.



67

ANEXOS

ANEXO A — Certiddo de aprovagdo do projeto pelo Comité de Etica e Pesquisa
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APENDICES

APENDICE A — Questionario de recrutamento para anilise sensorial de manteiga da

terra

UNIVERSIDADE FEDERAL DA PARAIBA
CENTRO DE TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA PPG
MESTRANDO: LINCOLN PONTES VAZ
ORIENTADOR: PROF. DR. RICARDO TARGINO MOREIRA

Questionario de recrutamento para andilise sensorial de manteiga da terra

Prezado participante, convido vocé a responder este questionario cujo objetivo de sua aplicagdo é recrutar
pessoas que possuam interesse e disponibilidade de tempo em participar de uma analise sensorial de manteiga da terra.
Esse questionario trara subsidios para tragar o perfil dos consumidores que participardo da pesquisa e através de
reunides semanais sera feita a adequagéo do produto.

Nome:

Telefone (preferencialmente do Whatsapp): E-mail:

1. Faixaetaria: ( ) 1830 ( )31-40 ( )41-50 ( )51-59

2. Género: ( )Feminino ( ) Masculino

3. Estadocivil: ( )Solteiro ( )Casado ( )Viavo ( )Separado ( ) Unidoestavel ( ) Outro
4.  Grau de escolaridade:

) Ensino médio completo () Ensino superior incompleto () Ensino superior completo
) Pos-Graduag@o incompleta () Poés-Graduagdo completa

5. Consome manteiga da terra? ( )Nao ( )Sim
6. Se SIM, com que frequéncia consome? ( ) Diariamente () Semanalmente
() Quinzenalmente () Mensalmente () Raramente
7.  Consome produtos gordurosos de origem animal (ex.: manteiga comum, banha, etc.)?
( ) Sim ( ) Nao
8.  Apresenta alguma intolerincia alimentar (ex.: a gliten, a lactose, conservantes, real¢cador de sabor, etc.)

( )Nao () Sim. Quais?

9.  Apresenta alguma alergia alimentar (ex.: crusticeo, amendoim, conservantes, realcador de sabor)

( ) Nao () Sim. Quais?

10. Apresenta alguma restricio alimentar em virtude de alguma doenca (ex.: diabetes, dislipidemia,
hipertensio)

( ) Nao () Sim. Quais?

11. Tem disponibilidade para participar da analise sensorial? ( )N&do ( ) Sim. Possui alguma restri¢do de
dia e/ou horario para participar dos testes?

Obrigado por sua participagio!
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APENDICE B — Termo de consentimento livre e esclarecido (TCLE)

TERMO DE CONSENTIMENTO LIVRE E ESCLARECIDO

Prezado (a) Senhor (a)

Esta pesquisa € sobre a elaboracdo de manteiga da terra para alimentagdo humana e esta
sendo desenvolvido por Lincoln Pontes Vaz, aluno do Programa de Pos-Graduagao em Ciéncia
e Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal da Paraiba, sob a orientagdo do Professor
Dr. Ricardo Targino Moreira e estd norteado pela Resolugdo n° 466, de 12 de dezembro de
2012, do Conselho Nacional de Saude (CNYS).

O objetivo do estudo ¢ a caracterizacao de manteiga da terra produzida pelo aluno em
parceria com a industria. Para isto, sera avaliada a qualidade através de pardmetros
microbioldgicos, fisico-quimicos e sensoriais, com a finalidade de se obter um perfil do produto
durante a estocagem.

Solicitamos a sua colaboracdo para responder a entrevista e, se apto, participar da
analise sensorial da manteiga da terra, como também sua autorizagdo para apresentar 0s
resultados deste estudo em eventos da area e publicar em revista cientifica. Por ocasido da
publica¢do dos resultados, seu nome sera mantido em sigilo. Informamos que essa pesquisa ndo
oferece riscos previsiveis para a sua saude. Durante o decorrer da entrevista ¢ da andlise
sensorial, caso o(a) senhor(a) se sentir constrangido em responder determinada pergunta ou a
ndo querer proceder com o teste sensorial, ¢ possivel ndo responder e deixar o local sem
qualquer prejuizo.

Esclarecemos que sua participagao no estudo € voluntaria e, portanto, o(a) senhor(a) nao
¢ obrigado(a) a fornecer as informacdes e/ou colaborar com as atividades solicitadas pelo
pesquisador(a). Caso decida ndo participar do estudo, ou resolver a qualquer momento desistir
do mesmo, ndo sofrerd nenhum dano, nem haverd modificagdo na assisténcia que vem
recebendo na Instituicdo. Os pesquisadores estardo a sua disposi¢do para qualquer
esclarecimento que considere necessario em qualquer etapa da pesquisa.

Diante do exposto, declaro que fui devidamente esclarecido(a) e dou o meu
consentimento para participar da pesquisa e para publicagdo dos resultados. Estou ciente que

receberei uma copia desse documento.
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Assinatura do Participante da Pesquisa

Assinatura da Testemunha

Contato com o pesquisador responsavel:

Caso necessite de maiores informagdes sobre o presente estudo, fazer contato com o
pesquisador:

Lincoln Pontes Vaz

Endere¢o: Rua Jodo Galiza de Andrade, 94 — Jardim Sao Paulo — Apto 303

Telefone: (83) 98879-0069 — E-mail: lincolnpontes@hotmail.com

Ou

Comité de Etica em Pesquisa do Instituto de Educagdo Superior da Paraiba BR-230 —
Estrada de Cabedelo — Km 14 — Bloco E - 1° Andar — CEP 58310-900 — Cabedelo/PB

& (83) 2106-3800 — E-mail: coordenfermagem@jiesp.edu.br

Atenciosamente,

Lincoln Pontes Vaz

Assinatura do Pesquisador Responsavel

Dr. Ricardo Targino Moreira

Assinatura do Pesquisador Orientador
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APENDICE C - Resultado médios dos atributos sensoriais de manteiga da terra nos tempos 0, 14, 28, 42 e 56 armazenadas a 30, 45 e 60°C.

Temperatura 30°C Temperatura 45°C Temperatura 60°C
T0 T14 T28 T42 T56 T14 T28 T42 T56 T14 T28 T42 T56

COR 5,5ab 5,6a 4,5bcd 5,3abc 5,3abc 44cd 4,4cd 5,2abcd 5,2abc 5,6a 4,6abcd 4,1de  3,3e
OPACIDADE 3,1e 4,5abcd 4,3bcde 5,0abc  5,3ab 43bcde 3,9cde  5,6a 5,4ab 5,4ab  4,8abc 5,5ab  3,4de
HOMOGENEIDADE 4,0f 46ef 6,6abc 7,3a 7,lab 5,8cd 6,4abc  7,3a  6,8abc 7,2ab  6,7abc 7,3a  6,2bc
VISCOSIDADE VISUAL 2,0d 3,9bc 7,3a 7,5a 7,1a 4.2b 6,7a 7,3a 7,6a 7,2a 6,7a 7,4a  2,8cd
ODOR DE MANTEIGA

DA TERRA 6,2ab 6,2ab 49bc 5,labc 5,6abc 6,7a  5,8abc 5,0abc 5,2abc 6,2ab 4,8bc 4,0cd 2,4d
ODOR DE RANCO 0,8b 0,9b 0,8b 0,8b  0,9b 0,8b 0,8b 0,8b 1,0b 0,8b L,1b 1,3b 3,0a
SABOR DE MANTEIGA

DA TERRA 6,5a 6,7a 6,0a 5,9ab 6,7a 6,4a 6,1a 6,la 6,0a 6,5a 6,2a 4.9b 3,7¢
SABOR ACIDO 0,6abc 0,5abc  0,7abc  0,5bc  0,6abc 0,4c 0,8a 0,5bc 0,5¢ 0,4c 0,8ab 0,7abc  0,8a
SABOR DE RANCO 1,0c 1,0c 1,4c 1,4c 1,0c 1,0c 1,6¢ 1,3¢ 1,3¢c 0,9¢ 1,6¢ 2,7b 3,8a
VISCOSIDADE 2,2d 3,4bcd 5,3a 5,8a 5,5a 3,7oc  4,9ab 5,2a 5,4a 5,6a 5,4a 5,3a  2,6¢cd
GRANULOSIDADE 2,6a 1,9bc 1,0de 0,5¢ 1,5ab 0,8de  1,0de 0,5¢ 1,1de 0,5¢ 1,0de 0,5¢ 1,3cd

As amostras foram armazenadas em trés diferentes temperaturas (30, 45 e 60°C) e analisadas ao longo do tempo (1, 14, 28, 42 e 56 dias). Média com letras mintsculas diferentes na mesma linha diferiram
entre si pelo teste de Tukey (p<0,05) entre os tratamentos diferentes.



APENDICE D - Coeficiente de correlagio de Pearson entre médias dos parametros fisico-quimicos e sensoriais da manteiga da terra.
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ATRIBUTOS SENSORIAIS

. . Odor Sabor
Cor Opacidade Homogeneidade Vlsc? sidade Manteiga Odor de Manteiga S,al')or Sabor de
visual Ranco acido ranc¢o
da Terra da Terra

Cor 1,000 0,203 -0,279 0,037 0,709 -0,733 0,818 -0,678 -0,844
Opacidade 1,000 0,759 0,835 -0,010 -0,284 0,027 -0,404 -0,106
Homogeneidade 1,000 0,873 -0,386 0,055 -0,346 0,018 0,279
Viscosidade visual 1,000 -0,070 -0,332 0,010 -0,073 -0,074
Odor Manteiga da Terra 1,000 -0,845 0,918 -0,581 -0,913
Odor de Ranco 1,000 -0,893 0,530 0,907
Sabor Manteiga da Terra 1,000 -0,514 -0,979
Sabor acido 1,000 0,622
Sabor de ranco 1,000

Viscosidade
Granulosidade
Acidez
Lipideos
Peroxidos
TBA

L*

a*

b:’:
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Continuacao...
ATRIBUTOS SENSORIAIS ATRIBUTOS FISICO-QUIMICOS
Viscosidade Granulosidade Acidez Lipideos Peroxidos TBA L* a* b*

Cor 0,056 0,283 -0,633 0,457 -0,729 -0,806 -0,579 -0,072 0,621
Opacidade 0,851 -0,765 0,352 -0,024 -0,079 -0,235 0,221 -0,240 -0,242
Homogeneidade 0,863 -0,947 0,534 -0,367 0,188 0,256 0,371 -0,224 -0,539
Viscosidade visual 0,985 -0,815 0,283 -0,076 -0,175 -0,233 0,083 -0,227 -0,263
Odor Manteiga da Terra -0,023 0,232 -0,690 0,667 -0,882 -0,873 -0,745 -0,084 0,737
Odor de Ranco -0,346 0,018 0,622 -0,685 0,951 0,949 0,783 0,110 -0,657
Sabor Manteiga da Terra 0,039 0,273 -0,756 0,604 -0,931 -0,879 -0,772 -0,102 0,670
Sabor acido -0,101 0,098 0,287 -0,497 0,474 0,650 0,394 -0,097 -0,474
Sabor de ranco -0,104 -0,204 0,748 -0,650 0,939 0,936 0,788 0,049 -0,689
Viscosidade 1,000 -0,830 0,211 -0,051 -0,196 -0,250 0,075 -0,323 -0,235
Granulosidade 1,000 -0,500 0,179 -0,092 -0,150 -0,270 0,158 0,390
Acidez 1,000 -0,565 0,735 0,783 0,786 0,206 -0,733
Lipideos 1,000 -0,201 -0,510 -0,072 -0,291 0,474
Peroxidos 1,000 0,941 0,892 -0,012 -0,759
TBA 1,000 0,880 0,135 -0,810
L* 1,000 -0,243 -0,858
a® 1,000 0,297
b* 1,000

Valores em negrito apresentam correlagao significativa ao nivel de 5%.



