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RESUMO

Page, Julio Castro. Microencapsulamento do 6leo de borra de café (Coffea arabica)
torrado e analise sensorial de sua aplicagdo em sucos mistos comerciais. Rio de Janeiro,
2020. Tese (Doutorado em Engenharia de Processos Quimicos e Bioquimicos). Escola de

Quimica, Universidade Federal do Rio de Janeiro.

Muitos estudos tém sido desenvolvidos visando ao aproveitamento de coprodutos
agroindustriais que contém substancias de interesse do setor industrial. A borra de café possui
cerca de 20 % de 6leo. Sua extracdo por meio de solvente renovavel é uma alternativa que
contempla a reducao progressiva do uso de derivados de petrdleo com conseguinte mitigagao
de riscos ambientais. O 6leo de borra de café € usado como fonte de aromas na formula¢éo de
alimentos e de cosméticos e seu microencapsulamento pode se tornar uma inovagao
tecnolégica capaz de preservar a composicao em volateis do éleo bem como aumentar sua
estabilidade oxidativa e tempo de prateleira. Além disso, ha grande disponibilidade deste
residuo uma vez que o Brasil é o maior produtor de café do mundo, responsavel por cerca de
30 % da producdo mundial. O presente trabalho teve como principais objetivos i) realizar uma
prospeccao tecnoldgica sobre o microencapsulamento de 6leos vegetais e sobre extracédo de
Oleo de café e as técnicas que visam sua preservacao, ii) obter microcdpsulas de 6leo de borra
de café, por spray drying, utilizando capsul® e goma ardbica como materiais de parede e iii)
avaliar a influéncia da adicdo do 6leo (extraido com etanol) microencapsulado e né&o-
microencapsulado nas propriedades sensoriais de sucos mistos comerciais com diferentes
concentracdes de 0leo. O dleo foi extraido com solugéo hidroetandlica (90 °GL) na proporgdo
1:4 (borra / solucao extratora) em agitacao orbital. O 6leo foi, em seguida, microencapsulado a
partir de uma mistura com agua e material de parede - capsul® e goma arabica (3:1). As
microcapsulas foram formadas pela passagem da emulséo pelo spray dryer com fluxo de ar de
entrada de 20 kg.h™, fluxo de alimentacéo de 0,485 L h™ e temperatura de entrada do ar de 150
°C. Foi realizado um teste de aceitacdo (n=130) preliminar com cinco formulacdes de sucos
cedidas pela empresa parceira do projeto. O suco mais aceito na primeira etapa de avaliagdo
sensorial foi selecionado para avaliacdo pelo método descritivo Check All That Apply (CATA).
Neste caso, os 6leos de borra microencapsulado e ndo microencapsulado foram adicionados
em diferentes concentracdes gerando seis novas amostras as quais foram submetidas ao teste
CATA juntamente com um novo teste de aceitacdo (n=127). O microencapsulamento de 6leos
vegetais, em particular do dleo de café vem sendo avaliado pelas universidades e centros de
pesquisa pelo mundo, no entanto ainda € modesto em relacdo a geracdo de propriedade
intelectual. As patentes apresentaram diferentes aplicacdes de Oleos microencapsulados
destinados principalmente a alimentagdo (humana e animal), industria farmacéutica, cosmética
e de polimeros e também a preservacdo de compostos bioativos. Nas patentes depositadas na
plataforma INPI, o uso de 6leo de café esta relacionado a producdo de café sollvel com

concentracdo de aromas, uso em composicéo farmacéutica para absorcédo de medicamentos e



como agente estabilizador de matrizes poliméricas. E necesséario aprimorar a capacidade
cientifica brasileira na disseminacdo de solucdes tecnolégicas para a destinacdo de residuos
agroindustriais, uma vez que esse setor tem um papel importante na economia do pais. O
rendimento da extracdo hidroetandlica foi de 28,1 % em base seca. O 6leo microencapsulado
foi cinco vezes mais estavel que o ndo microencapsulado, comprovando a eficacia do
microencapsulamento na protecdo contra oxidagédo. As imagens obtidas por MEV permitiram a
visualizacdo das superficies das microcapsulas, demonstrando a eficiéncia do processo de
microencapsulamento. Os sucos foram descritos por 22 atributos sensoriais e, quanto menor a
concentracdo de 6leo, maiores foram as médias de aceitacdo. Além disso, o
microencapsulamento nao foi capaz de mascarar os atributos relacionados a incorporacéo do
6leo, como aroma e sabor do café, e principalmente gosto amargo, que foram direcionadores

de rejeicdo tanto para o universo total de consumidores quanto para os grupos segmentados.

Palavras-chave: Oleo de borra de café, microencapsulamento, spray drying, suco misto,

analise sensorial



ABSTRACT

Page, Julio Castro. Microencapsulation of spent coffee (Coffea arabica) grounds
oil and sensory analysis of its application in commercial mixed juices. Rio de Janeiro,
2020. Tese (Doutorado em Engenharia de Processos Quimicos e Bioquimicos). Escola de

Quimica, Universidade Federal do Rio de Janeiro.

Several studies have been developed aiming at the use of agro-industrial by-products due to
the presence of substances of interest to the industrial sector. Spent Coffee Grounds (SCG)
contain about 20 % oil. Its extraction by means of a renewable solvent is an alternative that
contemplates the progressive reduction of the petroleum products use with consequent
mitigation of environmental risks. SCG’s oil is used as a flavor source in the formulation of food
and cosmetics and its microencapsulation may become a technological innovation capable of
preserving the volatile composition of the oil as well as increasing its oxidative stability and shelf
life. Furthermore, there is great availability of this waste since Brazil is the largest coffee
producer in the world, responsible for about 30 % of total production. The main objectives of the
present work were i) to carry out technological research on the microencapsulation of vegetable
oils and on the extraction of coffee oil and the techniques that aim to preserve it, ii) to obtain
microcapsules of SCG’s oil, by spray drying, using capsul® and Arabic gum as wall materials
and iii) to evaluate the influence of microencapsulated and non-microencapsulated SCG’s oil
(extracted using ethanol) addition on sensory properties of commercial mixed juices with
different oil concentrations. The oil was extracted with hydroethanolic solution (90 °GL) in a 1:4
ratio (SCG / extracting solution) under orbital stirring. The oil was then microencapsulated from
a mixture with water and wall material - capsul® and Arabic gum (3:1). The microcapsules were
formed by passing the emulsion through the spray dryer with an inlet air flow of 20 kg.h™, a feed
flow of 0.485 L h™* and an inlet air temperature of 150 °C. A preliminary acceptance test (n=130)
was carried out with five juice formulations provided by the project's partner company. The juice
most accepted in the first stage of sensory evaluation was selected for evaluation by Check All
That Apply (CATA) descriptive method. In this case, the microencapsulated and non-
microencapsulated SCG’s oils were added in different concentrations, generating six new
samples which were submitted to CATA test together with a new acceptance test (n=127). The
microencapsulation of vegetable oils, in particular coffee oil, has been evaluated by universities
and research centers worldwide, however it is still modest in relation to the generation of
intellectual property. The patents presented different applications of microencapsulated oils
intended mainly for food (human and animal), pharmaceutical, cosmetic and polymer industries
and also for the preservation of bioactive compounds. In the patents filed on the INPI platform,
the use of coffee oil is related to the production of soluble coffee with a concentration of aromas,
use in pharmaceutical composition for the absorption of drugs and as a stabilizing agent for
polymer matrices. It is necessary to improve the Brazilian scientific capacity in the dissemination

of technological solutions for the disposal of agro-industrial waste, since this sector has an



important role in the country's economy. The yield of hydroethanolic extraction was 28.1 % on a
dry basis. Microencapsulated SCG’s oil was five times more stable than non-microencapsulated
one proving the effectiveness of microencapsulation in protecting against oxidation. The SEM
images allowed the visualization of the microcapsules’ surfaces, demonstrating the
microencapsulation efficiency. The juices were described by 22 sensory attributes and the lower
the concentration of SCG’s oil, the higher the acceptance means. Moreover the
microencapsulation was not able to mask the attributes related to the incorporation of oil, such
as coffee aroma and flavor, and mainly the bitter taste, which were drivers of disliking both for

the total universe of consumers and for segmented groups.

key words: Spent coffee grounds’ oil, microencapsulation, spray drying, mixed juice, sensory analysis



RESUME

Page, Julio Castro. Microencapsulation d'huile de marc de café (Coffea arabica) et
analyse sensorielle de son application dans les jus mélangés commerciaux. Rio de
Janeiro, 2020. Thése (Doctorat en Ingénierie des Procédés chimiques et Biochimiques). Ecole

de Chimie, Université Fédérale de Rio de Janeiro.

Plusieurs études ont été développées visant a l'utilisation de sous-produits agro-industriels
contenant des substances d'intérét pour le secteur industriel. Le marc de café contient environ
20 % d'huile. Son extraction au moyen d'un solvant renouvelable est une alternative qui laisse
envisager la réduction progressive de Iutilisation des produits pétroliers, avec pour
conséquence l'atténuation des risques environnementaux. L'huile de marc de café est utilisée
comme source d'arbme dans la formulation des aliments et des cosmétiques. Sa
microencapsulation peut devenir une innovation technologique capable de préserver la
composition volatile de l'huile et d'augmenter sa stabilité oxydative ainsi que sa durée de
conservation. De plus, ce résidu est largement disponible localement car le Brésil est le plus
grand producteur de café au monde, responsable d'environ 30 % de la production mondiale. Le
présent travail avait pour principaux objectifs i) réaliser une prospection technologique sur la
microencapsulation d'huiles végétales et sur I'extraction d'huile de café ainsi que les techniques
visant a sa conservation, ii) obtenir des microcapsules d'huile de marc de café, par spray
drying, en utilisant capsul® et gomme arabique comme matériaux de paroi et iii) évaluer
I'influence de I'ajout d'huile microencapsulée et non microencapsulée (extraite a I'éthanol) sur
les propriétés sensorielles des jus mélangés commerciaux avec différentes concentrations
d'huile. L'huile a été extraite avec une solution hydroéthanolique (90 °GL) dans une proportion
1:4 (marc de café/solution d'extraction) sous agitation orbitale. Ensuite ['huile a été
microencapsulée a partir d'un mélange avec de l'eau et de matériau de paroi - capsul® et
gomme arabique (3:1). Les microcapsules ont été formées en faisant passer I'émulsion a
travers le spray drying avec un débit d'air d'entrée de 20 kg.h™, un débit d'alimentation de 0,485
L h™ et une température d'air d'entrée de 150 °C. Un test d'acceptation préliminaire (n=130) a
été réalisé avec cing formulations de jus fournies par I'entreprise partenaire du projet. Le jus le
plus accepté dans la premiéere étape de I'évaluation sensorielle a été sélectionné pour une
évaluation par la méthode descriptive Check All That Apply (CATA). Dans ce cas, des huiles de
marc de café microencapsulées et non microencapsulées ont été ajoutées a différentes
concentrations, générant six nouveaux échantillons qui ont été soumis au test CATA avec un
nouveau test d'acceptation (n=127). La microencapsulation d'huiles végétales, en particulier
I'huile de café, a été évaluée par les universités et les centres de recherche du monde entier,
mais elle reste encore modeste par rapport a la génération de la propriété intellectuelle. Les
brevets ont présenté différentes applications d'huiles microencapsulées destinées
principalement aux industries alimentaires (humaine et animale), pharmaceutique, cosmétique
et polymére ainsi qu'a la conservation des composés bioactifs. Dans les brevets déposés sur la

plateforme INPI, l'utilisation de I'huile de café est liée & la production de café soluble, a la



concentration d'arébmes, a lutilisation en composition pharmaceutique pour l'absorption de
médicaments et comme agent stabilisant des matrices polymeéres. Il est nécessaire d'améliorer
la capacité scientifique brésilienne dans la diffusion de solutions technologiques pour
I'élimination des déchets agro-industriels, car ce secteur a un réle important dans I'économie du
pays. Le rendement de I'extraction hydroéthanolique était de 28,1 % sur une base seche.
L'huile microencapsulée était cing fois plus stable que I'huile non microencapsulée, ce qui
prouve l'efficacité de la microencapsulation dans la protection contre I'oxydation. Les images de
MEB ont permis de visualiser les surfaces des microcapsules, démontrant I'efficacité du
processus de microencapsulation. Les jus étaient décrits par 22 attributs sensoriels et, plus la
concentration d'huile était faible, plus les moyennes d'acceptation étaient élevées. De plus, la
microencapsulation n'a pas pu masquer les attributs liés a lincorporation d'huile, tels que
'ardme et la saveur du café, et en particulier le golt amer, qui ont été des moteurs de rejet a la

fois pour l'univers total des consommateurs et pour les groupes ciblés.

Mots clés: Huile de marc de café, microencapsulation, spray drying, jus mélangé, analyse
sensorielle
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DE LITERATURA
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1 INTRODUCAO

De acordo com a International Coffee Organization (ICO), o Brasil
produziu quase sessenta e trés milhdes de sacas de café entre abril de 2018 e
abril de 2019. Em 2019, o pais exportou cerca de trinta e cinco milhdes de
sacas, configurando-se como o maior produtor e exportador de café do mundo.
Além disso, o Brasil € o segundo maior consumidor de café do planeta, sendo
superado apenas pelos Estados Unidos (ICO, 2019). O consumo de café gera
como residuo a borra de café, um importante co-produto da agroindustria.

Bilhdes de toneladas de residuos sdo descartadas anualmente, geradas
na producdo de bens de consumo, em especial de produtos agroindustriais,
pressionando toda a sociedade na adog¢do de medidas para reducdo do
desperdicio e de acgbes politico-cientifico-tecnolégicas para exploracdo do
potencial destes residuos como matérias-primas para, além do uso
convencional na geracdo de energia, aplicacdo em outros setores, em
particular, para as industrias de biotecnologia, alimentos e cosméticos. Neste
contexto, além de fornecer nutrientes e substancias bioativas que podem
auxiliar na prevencdo de alguns tipos de doencas, o aproveitamento dos
residuos agroindustriais pode se tornar, também, um elemento catalisador para
novas oportunidades de emprego e geracdo de renda no campo e em zonas
urbanas (LAl et al., 2017).

A utilizacdo de residuos agroindustriais tem sido adotada também como
alternativa para reduzir impactos ao meio ambiente e a salde ocupacional,
para aperfeicoar tecnologias emergentes e sustentaveis (JONES & JEW, 2007;
ORIOLI et al., 2016) e para aumentar a oferta de produtos naturais e escassos
que podem ser aplicados em diferentes setores das industrias de
transformacdo. Uma vez que as novas regras ambientais se tornaram mais
rigidas, o uso de residuos pode se revelar economicamente viavel nos setores
do agronegécio (FERRARI et al.,, 2004; PAULA et al.,, 2015; BERES et al.
2017). Neste contexto, diversos grupos de pesquisa no mundo estdo dedicados
a gerar conhecimento e tecnologia para aproveitamento de residuos da
agroindustria.

No Brasil poucas iniciativas tém sido adotadas para a valoracdo da maior
parte dos residuos agroindustriais (GURAK et al., 2012; PAULA et al., 2015;
PAGE et al., 2017; LAI et al.,, 2017). Considerando os impactos ao meio
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ambiente, que afetam negativamente a salude e o bem estar, pois contribuem
de forma substancial para a degradacao do ar, agua e vegetacao, é imperativo
que se concentrem esforcos para a adocdo de solugbes concretas e
sustentaveis para o uso de residuos com fonte potencial na oferta de novos
produtos.

A fracdo lipidica da borra do café apresenta propriedades de interesse
para as industrias alimenticia, cosmética e farmacéutica. O Oleo de café
apresenta um perfil de volateis representativo do sabor do grdo com
propriedades benéficas geralmente associadas ao seu potencial antioxidante
(ARRUDA et al., 2012; PAGE et al., 2017). O 6leo de café é empregado, na
industria de cosméticos, em formulacdo de produtos com o objetivo de (i)
bloquear as radiacbes UV nocivas a pele, (ii) hidratar, lubrificar e melhorar a
textura da pele, além de promover a regeneracdo da camada hidrolipidica da
mesma (GROLLIER & PLESSIS, 1988; WAGEMAKER et al., 2011,
WAGEMAKER et al., 2018).

O Oleo de café torrado € um produto tradicionalmente utilizado como
aromatizante natural, para as industrias de doces, biscoitos, bombons, café
instantaneo, café gelado, sorvetes, sobremesas, cappuccino, pudins, e
produtos a base de leite, dado o seu aroma pronunciado e agradavel. Na
industria de café soluvel, o 6leo de café torrado é incorporado como realcador
de sabor (ADAMS & DOUGAN,1985). Por conter, em geral, mais de 20 % de
Oleo, a borra de café pode ser utilizada como fonte desse produto natural que
apresenta em sua fracdo volatil diversas classes de compostos de interesse
sensorial (PAGE et al., 2017). A aplicacdo do 6leo da borra de café pode se
tornar atraente para a industria de café nacional uma vez que o Brasil € o0 maior
produtor e exportador de café do mundo (ICO, 2019).

Com base no uso ja consolidado do 6leo de café torrado como fonte de
aromas na formulagcdo de alimentos e de cosméticos, a extracdo e o
microencapsulamento do Oleo da borra pode se tornar uma inovacao
tecnologica competitiva para preservar a composi¢do em volateis do 6leo bem
como aumentar sua estabilidade a oxidagéo.

O microencapsulamento € um processo de empacotamento de materiais
sélidos, liquidos ou gasosos em pequenas capsulas, as quais podem liberar o

contetdo de forma controlada e sob condi¢cdes especificas. Trata-se de uma
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tecnologia que vem sendo adotada nas industrias de cosmeéticos, farmacéutica
e alimenticia para obtencdo de produtos mais seguros. No caso do setor
alimenticio, o microencapsulamento vem sendo empregado para estabilizacdo
de dleos vegetais poli-insaturados (-3 € ®-6) e tem solucionado limitagées no
emprego de ingredientes bioativos, visto que pode suprimir ou atenuar
compostos volateis indesejaveis, reduzir a reatividade e aumentar a
estabilidade destes em condicdes ambientais adversas: presenga de luz,
oxigénio, umidade e pH extremos (GOUIN, 2004; GHARSALLAQUI et al., 2007;
JYOTHI et al., 2012; KAUSHIK et al., 2015; SILVA-JAMES et al. 2018).

O processamento da borra de café é de interesse industrial, social e
ambiental devido suas propriedades bioativas e funcionais e considerando um
cenario global de aumento do consumo de café nos anos vindouros. A
combinacdo do perfil de volateis, atividade antioxidante e fator de protecao
solar confere ao 6leo da borra propriedades desejaveis para as industrias de
alimentos e de cosméticos (PAGE et. al., 2017).

Com base no cenério apresentado, pretendeu-se, nesta tese, desenvolver
um método de aplicagdo na industria de alimentos do 6leo de borra de café
espresso microencapsulado para formulagéo de sucos a partir do 6leo extraido
sem aplicacéo de solventes de origem fossil. A formulacdo deste novo produto
a partir deste residuo gerado em grande escala visa prolongar as
caracteristicas de interesse que o Oleo da borra apresenta. Portanto, este
trabalho teve como objetivo avaliar os efeitos sensoriais da adicdo de 6leo de
borra de café microencapsulado e ndo microencapsulado em formulacbes de
sucos mistos naturais comercializados por uma empresa na cidade do Rio de
Janeiro.

Os possiveis beneficios nesse processo sdo a mitigacdo de descarte de
um residuo agroindustrial de alta geracéo, a transformacéo do residuo, usando
tecnologia limpa, em um produto natural fonte de substancias com
propriedades funcionais e sensoriais de interesse e a insercéo tecnoldgica do
programa de pdés-graduacdo em engenharia de processos quimicos e
bioquimicos da Escola de Quimica da UFRJ articulado com a cadeia produtiva

representada pela empresa parceira do projeto.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Extrair e microencapsular, por spray drying, o 6leo da borra de café
espresso para uso em formulages de sucos mistos da industria de alimentos e
avaliar os impactos sensoriais da adicdo do 6leo microencapsulado e nao

microencapsulado na aceitacdo e nos atributos que descrevem o0s sucos.

2.2 Objetivos especificos

¢ Identificar as principais tendéncias internacionais no
microencapsulamento de 6leos vegetais, em particular do 6leo de café
por meio de patentes depositadas e artigos cientificos publicados;

e Realizar uma prospeccéao tecnolédgica sobre processo de extracédo e uso
de Oleo de café na industria alimenticia e farmacéutica, por meio da
analise de patentes depositadas;

e Caracterizar 0o 6leo da borra de café quanto a sua fracdo polar e
estabilidade oxidativa,;

e Microencapsular o 6leo de borra de café espresso a partir de uma
emulsdo estavel com diferentes materiais de parede;

e Avaliar o efeito do microencapsulamento na estabilidade oxidativa do
Oleo e analisar as propriedades estruturais das microcapsulas;

e Determinar o perfil descritivo de uma mesma formulacdo-base de suco
misto apos adicdo do 6leo microencapsulado e ndo microencapsulado;

e Avaliar os efeitos individuais e de interacdo da concentracdo do 0leo e
da utilizacdo da microcapsula sobre a aceitacdo sensorial do suco misto,
tanto para o total de consumidores participantes, quanto para grupos
definidos por analise de segmentacao;

e Avaliar os efeitos dos atributos sensoriais sobre a aceita¢cdo dos sucos.
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3 ESTRUTURA DA TESE

Esta tese esta dividida em 5 capitulos, conforme descrito abaixo:

O presente capitulo (Capitulo 1) é dedicado a introducdo, objetivos, estrutura

da tese e revisao de literatura.

O Capitulo 2 foi estruturado de acordo com as orientacées do periédico
“Cadernos de Prospeccdo” (Page, J.C. et al. 2020), com titulo “Tendéncias
mundiais de geragdo de conhecimento e propriedade intelectual sobre o
microencapsulamento de 6leos vegetais com destaque para o Oleo de café”, e
teve como foco um estudo prospectivo visando identificar as principais
tendéncias internacionais no microencapsulamento de 6leos vegetais, em
particular do 6leo de café por meio de uma analise de patentes depositadas em
escritérios nacionais e internacionais e artigos cientificos publicados. O artigo

foi aceito para publicacdo em marco de 2020.

O Capitulo 3 corresponde ao trabalho submetido ao IJIAS - International
Journal of Innovation and Applied Studies intitulado “International Trends in
Intellectual Property on Extraction Methods and Technological Applications of
Coffee Oil” e teve como objetivo identificar as principais tendéncias
internacionais no processo de extracao e utilizacao do 6leo de café visando seu
aproveitamento na industria de alimentos e farmacéutica por meio de uma

analise de patentes depositadas.

O Capitulo 4 trata de um artigo estruturado de acordo com o formato do
Journal Waste Management com titulo “The Influence of Microencapsulated
Roasted Spent Coffee Grounds’ QOil Addition on Sensory Properties of
Commercial Mixed Juices”. Este capitulo foi submetido em abril de 2020 e traz

0s principais resultados das aplicacfes a que se propde esta tese.

O Capitulo 5 apresenta as principais conclusdes e sugestdes para estudos

vindouros.
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4 REVISAO DA LITERATURA

4.1 Contextualizacdo histérica e a importancia do café para a economia

brasileira

Historicamente o café é um produto tropical cultivado em paises
emergentes, entretanto € consumido em todo o mundo, principalmente nos
paises desenvolvidos. O café verde pode ser estocado por longos periodos, no
entanto, apos torrado ele rapidamente se oxida, dando origem a compostos de
degradacdo comprometendo sua qualidade sensorial. Sendo assim, os paises
produtores exportam o café ainda verde e a torra ocorre no pais onde sera
comercializado ao consumidor final. Uma medida frequentemente adotada
pelos paises produtores era o controle da disponibilidade do café verde no
mercado para garantir precos mais elevados para este produto, considerado
uma commodity (TALBOT, 1997).

O café soluvel, por sua vez, foi associado a guerra, quando consumido
como fonte de cafeina, usada como estimulante para as tropas. Os primeiros
testes e patentes para café instantaneo sdo datados da guerra civil americana
e posteriormente experimentos foram conduzidos durante a guerra hispano-
americana. A producdo comercial do café instantaneo iniciou-se nos Estados
Unidos em 1906 por The G. Washington Coffe Company que o produziu até os
anos 1940, sendo impulsionado pela Primeira Guerra Mundial quando as forcas
armadas americanas adquiriam o café para suas tropas localizadas na Europa.
Entretanto esse café instantdneo era de baixa qualidade e pobre em sabor
(TALBOT, 1997).

Na década de 20, o cenario no Brasil, maior produtor do grdo desde esta
época, era de excesso de producdo e queda no preco do café no mercado
internacional ocasionando grande impacto em sua economia. Pelas razbes
expostas, os grandes produtores de café investiram em alternativas que
promovessem uma conservacao mais duradoura dos produtos derivados e que
contribuissem para reduzir os riscos para este setor. Neste periodo, devido ao
grande estoque no mercado nacional, o café foi utilizado como combustivel,
reduzindo assim os lucros dos produtores na comercializacdo do café verde no

mercado o internacional. Nesta conjuntura, surgiu a ideia de fabricar cubos de
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café a partir do gréo torrado (ABICS, 2018a).

O marco no avanco da tecnologia da producgéo do café sollvel ocorreu na
década de 1930, sendo promovida pelo contato de oficiais brasileiros com uma
famosa marca na Suica que ja utilizava da técnica de spray drying para a
producado de leite em pé. Este procedimento foi adaptado para a producao de
café soltvel. As primeiras versfes do café sollvel continham café com leite e
acucar que preservavam as propriedades do café por longo tempo, entretanto
esse produto ndo era de facil dissolugcdo em meio aquoso. Anos mais tarde, em
abril de 1938 teve inicio a producdo do café solivel em larga escala por
extracdo aquosa dos sélidos soluveis, evaporacao parcial da 4gua e secagem
por spray drying. Dois meses depois o0 lancamento se propagou no Reino
Unido e em 1939 nos Estados Unidos. Em 1940 o café soluvel ja era
comercializado em 40 paises, com uma vida de prateleira muito maior do que o
café fresco, elevando a popularidade do café soluvel e, consequentemente,
suas vendas (NESTLE, 2018).

Com o desenvolvimento do mercado do café solluvel, surgiu uma nova
cadeia de commodity, na qual ndo era mais necessario instalar a fbrica para a
obtencdo do produto final préxima ao local de consumo. Devido a sua longa
vida de prateleira, a instalacdo da fabrica de café solluvel préxima a producéo
da matéria prima se tornou possivel, diferentemente do que ocorria com as
fabricas de café torrado. Em 1952 construiu-se no Brasil uma das primeiras

subsidiarias estrangeiras para a producédo de café soltvel (NESTLE, 2018).

No inicio da década de 1960, a tecnologia de café solluvel ja estava
madura sem grandes avancos tecnolégicos que exigissem significantes
esforcos de pesquisa e desenvolvimento, tornando-se assim a tecnologia
acessivel a investidores que possuissem capital disponivel para
implementacgéo da industria no pais. Nessa mesma época o Instituto Brasileiro
do Café anunciou diversas medidas para incentivar a instalagdo de novas
fabricas. Os primeiros produtores brasileiros foram Dominium e Cacique que
iniciaram sua produgéo em 1965, seguidos por Vigor e Frusol em 1966 e outras
cinco plantas em 1969 quando as empresas brasileiras dominavam 14 % do
mercado americano de café soluvel, tornando o Brasil lider na exportacdo de

café instantdaneo (TALBOT, 1997). Essa mudan¢ca na producdo do café
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beneficiou o pais de diferentes formas: diversificando a gama de exportacao,
desenvolvendo a industria local, atraindo investimentos e gerando empregos
diretos e indiretos, além de permitir a exportagdo de um produto industrializado
com maior valor agregado se comparado ao café verde. Este, por se tratar de

uma commodity, tem seu preco controlado pelo mercado internacional.

4.2 Cenério atual

O café solavel representa, atualmente, um pouco mais de 10 % das
exportacdes brasileiras de café. No ano de 2019 as exportagdes brasileiras de
café soluvel totalizaram cerca de 90 mil toneladas (4 milhdes de sacas)
(ABICS, 2020).

Em 2018, a industria de café soluvel adotou politicas estratégicas para
recuperacdo de suas exportacdes, promovendo o fortalecimento da marca
institucional do café solavel brasileiro. Em mar¢co 2018, a Associacdo Brasileira
da Industria de Café Solavel (ABICS) e a Agéncia Brasileira de Promocao de
Exportacédo e Investimentos (Apex-Brasil) firmaram o projeto "Brazilian Instant
Coffee". Esse projeto visa o fortalecimento do café solavel brasileiro no
mercado internacional sob a égide a "Nacdo do café" também € a "Nacédo do
café soluvel”, intensificando sua visibilidade no mercado e buscando novas
oportunidades como, por exemplo, reducdo de barreiras tarifarias impostas por

outros paises com o auxilio do governo federal brasileiro (ABICS, 2018b).

De acordo com o relatério sobre o mercado de café solivel mundial
divulgado pela Technavio, no periodo de 2018 a 2022 é previsto o crescimento
do mercado de café solavel em 5 % CAGR (Compound Annual Growth Rate).
Esse aumento de consumo é decorrente do crescimento da populacdo milenial
qgue tem maior interesse em novas variantes e sabores comparados ao perfil de
consumidores mais tradicionais. A CAGR, que em portugués significa taxa
composta de crescimento anual, indica a taxa de rentabilidade interna. Além
disso, ha o aumento de renda em paises emergentes, como a india, em que a
geracdo milenial representa 29 % da populacdo. A China, que é o pais com a
segunda maior populagdo milenial, passa pela revolucdo do café solivel ha
cinco anos. No pais, o mercado prevé o maior crescimento de produtos com
base em café soluvel no periodo estudado (INTERNATIONAL COMUNICAFFE,
2018).
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Outro fenbmeno observado é a adocdo do uso do café soluvel por
consumidores em mercados onde a cultura do consumo do cha é
predominante. Isso ocorre devido a maior aproximacdo pelo café soluvel por
parte do consumidor, visto sua facil e rapida forma de preparo (IMARC
GROUP, 2018).

Na industria de café soluvel, para cada tonelada de café verde
processada, sdo gerados 650 Kg de borra; para cada Kg de café soluvel
produzido, sdo gerados 2 Kg de borra, com valores entre 60 e 70 % de
umidade. E importante salientar que os residuos produzidos em escalas
menores, em residéncias, bares, restaurantes ou cafeterias, ndo tém sido
contabilizados (VEGRO & CARVALHO, 2006). Uma grande quantidade de
residuos é gerada anualmente na producdo de café em geral, exigindo das
industrias o desenvolvimento de um plano de gestdo de residuos de acordo

com a legislacao vigente (PUJOL et al., 2013).

4.3 Caracteristicas gerais do fruto do café e consumo no Brasil

O café € uma das bebidas mais populares e consumidas em todo o
mundo. Na natureza, existem algumas espécies do género Coffea, dentre elas,
Coffea canephora ou “Café Robusta” e Coffea arabica ou “Café Arabica” sao as
espécies de maior valor comercial, chegando a 62 % da producado total
(EMBRAPA, 2020). O café arabica é considerado de melhor qualidade devido a
presenca de substancias caracteristicas do sabor que sdo produzidas durante
a torra do gréo a partir, principalmente, de aclcares e proteinas, que conferem
propriedades sensoriais agradaveis a bebida (BERTRAND et al., 2003). Ja a
variedade robusta possui um valor comercial menor e é muito utilizada na
industria para a producdo de café sollvel, por possuir maior teor de sélidos
soltveis (CLARKE & VITZHUM, 2001).

O gréo de café cru é composto por mais de duas mil substancias divididas
em diferentes classes. Boa parte das substancias caracteristicas do aroma da
bebida do café é formada durante o processo de torra do gréo pelas “Reacdes
de Maillard” e Degradacéo de Strecker (ALVES et al., 2009; HECIMOVIC et al.,
2011). Na Tabela 1 compara-se a composi¢do quimica percentual dos cafés

robusta e arabica.
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Tabela 1. Composicao quimica dos graos crus de cafés arabica e robusta (% em base seca).

Composicéo Robusta Arébica
Cafeina 16-24 0,90-1,2
Lipidios 9,0-13 12 - 18
Acidos clorogénicos 7,0-10 55-8,0
Oligossacarideos 50-7,0 6,0-8,0
Polissacarideos 37 -57 50 - 55
Aminoacidos 2,0 2,0
Proteinas 11-13 11-13
Minerais 40-45 3,0-4,2

Fonte: Adaptado de Cortez (2001)

O Brasil € o maior produtor de café, sendo responsavel por cerca de 30 %
da producdo mundial. Além de maior produtor, o pais € o segundo maior
consumidor, sendo superado apenas pelos Estados Unidos. Entretanto, a taxa
de crescimento do consumo do café no Brasil aumentou a partir do ano 2000,

como mostra a série historica ilustrada na Figura 1 (ABIC, 2019).

Evolugédo do consumo interno de café no Brasil (1990-2018)
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Figura 1. Consumo de café no Brasil entre os anos de 1990 e 2018.
Fonte: ABIC (2020)
No periodo entre 2000 e 2015, o aumento do consumo interno foi de

cerca de 55 %, passando de 13,2 para 20,5 milhdes de sacas. Segundo a

Associacdo Brasileira da Industria do Café (ABIC), o aumento no consumo
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observado nos Uultimos anos deve-se, principalmente ao crescimento do
consumo fora do lar, a entrada no mercado de novos produtos inovadores e a
melhoria da qualidade, com a ampliagdo da oferta de produtos diferenciados
(ABIC, 2019). Entre 2010 e 2015, o consumo foi de cerca de 19 milhdes de
sacas de café torrado e moido por ano no mercado brasileiro. Quando o café
soluvel é também considerado, ha um aumento de cerca de 5 % no consumo
total em milhdes de sacas. Por fim, 0 consumo per capita de café no Brasil em
2015 foi de 4,90 kg/ano. Este consumo interno de café no Brasil continua
crescendo e chegou a 21 milhdes de sacas, no periodo de novembro de 2018 a
outubro de 2019, representando um crescimento de 4,80 %, com relagdo ao
periodo anterior, de novembro de 2017 a outubro de 2018. Esses numeros
elevam o consumo per capita para 6,02 kg/ano, mantendo o Brasil como o

segundo maior consumidor de café do mundo (ABIC, 2019).

4.4 Caracterizacao e aplicacdes da borra

A borra de café é composta por proteinas, carboidratos, cinzas, fibras e
lipideos (6leo), além da matéria insaponificavel que é a por¢cdo que concentra
0S compostos bioativos com capacidade antioxidante, antimicrobiana,
antialergénica, antiaterogénica, anti-inflamatéria, antitrombotica, efeitos
cardioprotetores e vasodilatadores (LAl et al., 2017; PAGE et al., 2017).

Na Tabela 2 estdo ilustradas as faixas de composicéo centesimal da borra
de café. E possivel observar que o teor de 6leo, em base seca, chega proximo
aos 30 % em média. Os teores mais elevados de rendimento de extracdo do
Oleo sdo alcancados nos tipos de extracdo convencionais que aplicam hexano
em contracorrente. Freitas e Lago (2007) reportaram um rendimento de
aproximadamente 17 % na extracdo do 6leo de borra com etanol sob agitacao
orbital a 60 °C. Neste caso, a capacidade de extracdo de lipideos foi menor se
comparado ao extrato hexanico, uma vez que este € um solvente mais apolar
solubilizando os triglicerideos neutros de forma mais satisfatoria.
Adicionalmente, o método de extracdo por Soxhlet permite um maior
esgotamento de soluto por ser conduzido sob refluxo do solvente (evaporacéo

e condensacao).
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Tabela 2. Composicao da borra de café.

Substéancia % em base seca
Proteina 10,7 - 19,9
Lipideos 7,90 - 27,0
Carboidrato 5,70

Cinzas 0,490

Fibra 14,0 - 44,0

Fontes: Adaptado de Ravindranath et al. (1972), Adams &
Dougan (1985), Lago (2001) e Azevedo (2007).

Em um estudo com borra de café espresso em capsulas, Page et al.
(2017) reportou rendimentos de 17,6 e 20,8 % de 6leo extraidos em 6h de
refluxo (Sohxlet) com éter de petrdleo e etanol, respectivamente. Neste caso, 0
rendimento foi maior quando se usou o solvente mais polar (etanol), pois além
de extrair lipideos, como os triglicerideos neutros, o etanol remove substancias
mais polares como, por exemplo, os compostos fenolicos precursores dos
compostos volateis caracteristicos do aroma do café. No mesmo estudo, o
rendimento em o6leo (base seca) variou de 15,1 a 17,4 % em seis diferentes
amostras de borra extraidas com etanol sob agitagéo orbital.

O uso da borra como fonte de novos compostos de interesse industrial
abrange diversos setores da industria de transformacdo (ZUORRO &
LAVECCHIA, 2012; PAGE et al.,, 2017). Em uma pesquisa que avaliou a
aplicacdo da borra de café como combustivel para caldeiras na industria de
café soluvel no Brasil, Silva et al. (1998) concluiram que este residuo € um
excelente combustivel, pois possui um calor de combustdo maior que outros

tipos de biomassa utilizados para a mesma finalidade.

Laranja (2001) sugeriu a utilizagdo da borra de café como alternativa aos
inseticidas tradicionais, pois altas concentracdes de cafeina prejudicam o
desenvolvimento, aumentam a taxa de mortalidade e diminui a longevidade do
mosquito Aedes aegypti, transmissor de doengas como a dengue, a febre
amarela, a zika e a chikungunya. Utomo e Hunter (2006) aplicaram a borra de
café na remocéo de fons metalicos como Cd**, Zn**, Pb?** e Cu* em amostras

de aguas contaminadas. Ja Leite et al. (2011) verificaram que o produto final da
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compostagem da borra de café fornece ao solo uma variedade nutricional que

pode ser util na agricultura.

Aplicagcdes mais recentes para estruturagdo de novos materiais como
geopolimeros a base de borra de café associada com cinza de bagaco de cana
de acucar oriundo de queima para geracao de eletricidade (ARULRAJAH et al.,
2017) e a fabricacéo de tecido de la tingido com extrato metandlico de borra de
café (KOH & HONG, 2017) também tém sido alvo de novos estudos. Neste
altimo trabalho, o extrato de borra de café mostrou-se promissor no tingimento
de tecidos de la. Os pesquisadores caracterizaram o extrato quanto a presenca
de taninos, compostos fendlicos, atividade antioxidante e capacidade de
bloqueio aos raios UV. Uma das principais conclusdes do trabalho foi que o
tecido de la tingido com extrato de borra de café apresenta um excelente

potencial antioxidante.

Sob o contexto de biorefinarias, Silva (2014) estudou a produgéo de fibra
de carbono a partir de lignina, subproduto da producao de etanol de segunda
geracado e obteve fibras com propriedades promissoras, sugerindo a busca por
lignina de diferentes fontes de materiais lignoceluldsicos. Sendo assim, nesse
mesmo contexto de biorefinarias do futuro, apds a extracédo do 6leo, a borra de
café pode servir como fonte de lignina para producdo de fibra de carbono,
sendo mais uma oportunidade de valorizacdo desse residuo agroindustrial,
uma vez que a borra de café é rica em lignina, cerca de 70 % (SILVA, 2014).

Além das formas de reuso da borra de café j4 descritas neste capitulo,
uma vertente crescente sdo o0s tipos de reaproveitamento onde o residuo é
tratado ainda como um produto natural capaz de fornecer substancias de
interesses diversos. Considerando que a borra de café contém substancias
funcionais, tanto do ponto de vista bioativo quanto do ponto de vista sensorial,
a iniciativa de estudos mais especificos que confirmem e quantifiguem a
presenca desses compostos podem agregar valor a este residuo, justificando
aplicacbes mais nobres na formulagdo de alimentos, cosméticos e farmacos
(KOH & HONG, 2017; PAGE et al., 2017).
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4.5 Meétodos de extracao

O processo convencional de obtencdo de Oleos vegetais é realizado por
prensagem da matéria-prima seguida, em geral, da extracdo com hexano. Este
solvente é inflamavel e mais denso que o ar, colocando em risco 0s
trabalhadores e comunidades proximas a fabrica (CARVALHO, 2011). Este
processo de extracdo industrial utilizando hexano € realizado em fluxo
contracorrente cruzado em multiplos estagios de extragdo, promovendo uma
remocdo maxima do soluto da matriz. Nesta forma de operacdo, o potencial
meédio de transferéncia de massa € maximizado. Ja quando a extracdo €
conduzida em batelada simples, o transporte de massa € limitado pela
solubilidade do soluto no solvente extrator, considerando as condi¢oes
termodinamicas selecionadas (T, P).

Para cada tonelada de grédo processado, cerca de 2 litros de solvente sao
perdidos para o0 meio ambiente. Por esta razdo, o processo de extracao de
Oleos vegetais é considerado pelos 6rgaos de protecdo ambiental como um dos
maiores responsaveis pela emissdo de gases do efeito estufa
(SCHWARZBACH, 1997). A busca de alternativas para substituicdo de
solventes de origem féssil na extracéo de 6leos vegetais mostrou-se crescente
ao longo do século XX com a meta de reduzir a dependéncia tecnoldgica em
relacdo aos derivados de petréleo, além da preservacao do meio ambiente e do

homem.

O uso do é&lcool etilico para substituir o hexano apresenta grande
potencial, uma vez que o etanol pode ser obtido a partir de diferentes fontes
renovaveis, a precos competitivos. Se comparado ao etanol de outras fontes
vegetais ricas em amido, o etanol da cana-de-acUcar apresenta menor custo de
producdo. Isso ocorre, pois no caso da cana-de-acUcar, a fermentacdo é
realizada diretamente do extrato aquoso rico em glicose. Por sua vez, o
material amilaceo, em geral milho, requer um tratamento prévio, ha maioria dos

casos com amilases, para hidrolisar o amido a glicose (GUNSTONE, 2011).

4.6 Evolucao do processo de extracao de 0Oleos vegetais

A extragdo combinada (prensagem + extracdo com solventes),

apresentada no item anterior, comecou a ser utilizada no inicio do século XX
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(KIPLE, 2000). A implementacdo desse método se deu principalmente por
conta de matrizes em que a prensagem retira uma porcentagem baixa de 6leo
em comparacdo com métodos em que sdo utilizados solventes apolares. A

seguir sdo apresentados outros metodos de extracao de Oleos vegetais.

4.6.1 Extrag&o por aguecimento

A extracdo a quente foi um dos primeiros métodos de extracdo criados
pelos seres humanos, sendo aplicado utilizando geralmente agua ou até
mesmo sem a utilizacdo de solvente, apenas com o uso de calor. Ha relatos de
gue esse meétodo era inicialmente utilizado para remover gorduras de tecidos
animais. A matéria-prima entra em contato com agua fervente, e apds certo
tempo, a fase liquida é retirada, resfriada e decantada para ocorrer a
separacdo do Oleo e da fase aquosa. Essa separacdo também pode ser feita
utilizando centrifuga para acelerar o processo de separacao, segundo Kiple,
(2000).

4.6.2 Extracao por prensagem

A extracdo de oOleos de forma mecanica, sem o uso de solventes, data de
cinco mil anos atras e se baseia na aplicacdo de forcas de compressao para a
separacdo de liquidos da matriz sélida, podendo ser realizada em prensas
hidraulicas ou prensas continuas. O processo de extracdo do Oleo por
prensagem caracteriza-se como uma tecnologia limpa, do ponto de vista de
seguranca ambiental e das unidades processadoras e seus operadores. Além
disso, o produto final € muito mais seguro para consumo humano uma vez que
nao existe o risco deste apresentar contaminacdo por tracos de solventes
toxicos (CARVALHO, 2011).

A prensa continua de parafuso também conhecida como expeller é
constituida por um cilindro e um parafuso rotativo polido de tamanho
decrescente. O material € colocado entre 0s dois componentes e percorre o
cilindro com uma taxa de fluxo gradualmente reduzida. Com o efeito da forca
compressora, o 0leo é drenado por pequenas perfuracdes e fendas presentes
nas paredes do cilindro. A intensidade da compressao € ajustada variando a
velocidade de rotacdo do parafuso ou pelo fluxo de descarga (CARVALHO,
2011).
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4.6.3 Extracao por solventes

Esse método de extracdo comecou a ser utilizado amplamente apds a
revolugdo industrial, devido ao crescimento da industria petrolifera e ao refino
mais sofisticado do petroleo, que possibilitou a obtencdo de grandes
quantidades de solventes organicos (KRAGER, 1973). Nessa técnica, 0
solvente, geralmente aquecido, entra em contato com a matéria-prima,
carreando 0s seus componentes solUveis no meio apolar, com seguida
evaporacao do solvente ja que normalmente sdo utilizados solventes de baixo
ponto de ebulicdo e baixo peso molecular.

Apesar do amplo uso dos solventes apolares (Hexano, dentre outros) a
extracdo com etanol ganhou destaque nas Ultimas décadas e, além das
vantagens ja mencionadas ao longo deste capitulo, possibilita a separacdo do
solvente a frio, pois em baixas temperaturas o 6leo ndo se solubiliza em etanol

e pode ser separado por centrifugacéo e evaporacgao.

4.6.4 Extracdo com aquecimento brando e centrifugacéo

Esse método comecou a ser comercializado na década de 1970, com a
ideia de melhorar o rendimento desse tipo de extracdo. A extracao de azeite de
oliva requer que diversos métodos sejam utilizados em conjunto, comecando
com a moagem da fruta para obtencdo da pasta de oliva, seguido da
centrifugacéo para separar a torta do 6leo. A dgua levemente aquecida (37 °C)
€ adicionada para facilitar a separacdo do 6leo da torta, ajudando também no
carreamento da torta para fora da centrifuga. Uma centrifuga de disco é
utilizada nesse processo e possui a capacidade de separar a pasta em trés
fases, fase sdlida (torta), fase aquosa (dgua) e fase organica (6leo), que sdo
separadas por meio de particdes internas da centrifuga (UCEDA et al., 2006).

Um resumo da evolucdo dos processos de extracao de 6leos comestiveis

€ ilustrado na Figura 2.
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Século XVIII

Surgimento das
prensas hidraulicas
manuais (batelada).

Figura 2. Evolugdo do processo de extracdo de 6leos comestiveis.

Fonte: (CARVALHO, 2011)

4.7 O Oleo de café/6leo da borra

O Oleo de café (verde ou torrado) € usualmente utilizado como
aromatizante na formulacdo de alimentos e cosméticos. O éleo de café verde é
rico em matéria insaponificavel e os componentes presentes nessa fracao,
principalmente os esterois, possuem propriedades cosméticas de interesse
industrial tais como: retencdo de umidade, absorcéo pela pele, aderéncia, entre
outras. O 6leo de café torrado, que pode ser obtido de diferentes formas,
conforme ja apresentado, tem sua utilizacdo direcionada a produtos
alimenticios, como potencializador das caracteristicas sensoriais do café
soluvel, na fabricacdo de café gelado, café enlatado, cappuccinos, pudins,
produtos lacteos, produtos de confeitaria, sobremesas e sorvetes (FERRARI et
al., 2010).

Os lipideos sdo componentes importantes da bebida e do aroma do café
Durante o processo de torra estes compostos formam uma camada protetora
na superficie do grédo que reduz a perda de compostos de aroma por
volatilizacdo (CLIFFORD & WILLSON, 1985). Todo Oleo graxo é composto
majoritariamente por triglicerideos, substancia composta de uma molécula de
glicerina e trés moléculas de &acidos graxos cujo comprimento da cadeia
carbOnica e o grau de insaturacdo determinam suas propriedades fisicas e
quimicas (GUNSTONE, 2011).
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Os acidos graxos mais abundantes nas sementes oleaginosas sdo: acido
laurico (12:0), &cido miristico (14:0), &cido palmitico (16:0), acido estearico
(18:0), acido oléico (18:1), acido linoléico (18:2), acido linolénico (18:3) e &cido
eracico (22:1). Os principais componentes dos acidos graxos descritos por
Folstar et al. (1985) para 6leo de C. arabica sédo: acido miristico (0,2 %) &cido
palmitico (35,2 a 36,7 %), acido estearico (7,2 a 9,7 %), acido oléico (9,5 a 11,9
%), acido linoléico (41,2 a 42,6 %), acido linolénico (1,3 a 2,7%) e &acido
araquidénico (0,3 a 1,5 %). Estes valores estdo em concordancia com os
resultados de Kaufmann & Hamsagar (1962), que também reportaram o acido
palmitico e o acido linoléico como principais acidos graxos de C. arabica
(Figura 3).

HsC Acido linoléico

/\/\/\/\/\./\/\/ﬁ\ B

Acido palmitico

Figura 3. Estruturas quimicas do acido palmitico e do acido linoléico.

Arruda et al. (2012) avaliaram a composi¢do em 4cidos graxos, o teor de
fendlicos totais, a atividade antioxidante, o fator de protecdo solar e o perfil de
volateis (HS-MEFS-CG-EM) em 06leo de cafés torrados extraidos com etanol.
Os graos foram colhidos em diferentes estadios de maturacao (verde, cereja e
béia). Ndo foram observadas diferencas significativas na composicdo em
acidos graxos entre os 6leos obtidos a partir dos diferentes estadios de
maturacdo dos frutos. Entretanto, o café verde apresentou o menor teor de
compostos fendlicos, quando comparado aos cafés cereja e bdia, tendo sido
observada forte correlagdo com a atividade antioxidante. Os diterpenos caveol
e cafestol também foram maiores para os cafés cereja e boia, indicando uma
correlagado com o fator de protecéo solar.

O café torrado € rico em acidos clorogénicos e compostos fendlicos que
apresentam alta capacidade antioxidante in vitro. A presenca destes
compostos, que apresentam efeitos benéficos para a saude, torna a borra de
café uma potencial fonte de antioxidantes naturais e tem motivado diversas
pesquisas (BREZOVA et al., 2009; FRASCARELI et al., 2012; KOH & HONG,
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2017; YEN et al., 2005; PAGE et al.,2017). O dleo de borra apresenta também
capacidade de bloquear raios UV, favorecendo produtos cosméticos que
utilizam este 6leo em sua composicdo. Além disso, como o perfil de volateis do
Oleo da borra € semelhante ao perfil de volateis do 6leo de café torrado, seu
uso mostra-se potencialmente aplicavel na industria de alimentos como
realcador de sabor devido ao seu aroma pronunciado (ARRUDA et al., 2012;
MONDELLO et al., 2005; PAGE et al., 2017).

As principais classes de substancias presentes no aroma do 6leo do café,
e ja reportadas na literatura, sado aldeidos, cetonas, furanos, piridinas,
pirazinas, fendlicos, pirréis, indois, lactonas e ésteres (MONDELLO et al., 2005;
PAGE et al, 2017). Esses compostos sao oriundos da reacdo entre
aminoacidos e acucares (Reacao de Maillard), da degradacdo de aclcares e
lipideos (Degradacdo de Strecker), bem como das interacdes entre
intermediarios de degradacao. Outros compostos que ndo sdo formados pelas
reacles supracitadas surgem a partir de substancias menos volateis presentes
no gréo do café como acido caféico, acido quinico e os acidos clorogénicos
(MASON, 1955; ILLY et al., 1995; MAYER et al., 2000; MOON & SHIBAMOTO,
2010). Pela complexidade e riqueza da fracdo volatil do 6leo, torna-se viavel
estudar sua aplicacdo para finalidades nobres na industria alimenticia.

As caracteristicas de interesse supracitadas e a grande quantidade de
borra de café produzida anualmente como subproduto justificam o estudo de
tecnologias que favorecam a aplicacdo do 6leo da borra na industria de
transformacdo em geral. A borra deve ser considerada como um produto
natural a ser usado na industrializacdo de alimentos, cosméticos e farmacos e
nao apenas para destinacdes como fonte de energia em caldeiras industriais,
por exemplo.

Uma forma de realizar a aplicacdo do 6leo de café na formulacdo de
novos produtos é a sua extracdo e adicdo direta. No entanto, a maioria dos
Oleos comestiveis € instavel quimicamente, susceptivel a degradacdo oxidativa,
especialmente quando expostos a oxigénio, luminosidade, além de variacdes
de umidade e temperatura (GOULA & ADAMOPOULOS, 2012). Esta
degradacdo oxidativa resulta em perda de qualidade nutricional, alteracdo de

propriedades sensoriais e reducdo do tempo de prateleira.
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Nesse sentido, a técnica de microencapsulamento de 6leo vem sendo
utilizada e recomendada para evitar a perda de volateis, a degradacdo dos
lipideos, as interacBes indesejadas com outros ingredientes, etc. O processo
de microencapsulamento da origem a microcapsulas formadas pelo oleo
(ndcleo) envolto pelo material de parede (material encapsulante). Este
processo ndo so evita perdas e alteracdes quimicas durante a producdo e
estocagem do alimento, como também resulta em um ingrediente versatil em
forma de p6 e com novas propriedades (FRASCARELI et al., 2012; GOULA &
ADAMOPOULOS, 2012).

As principais vantagens da aplicacdo do 6leo em pé (microencapsulado)
em alimentos sdo 0 manuseio e incorporacdo mais faceis se comparado ao
material na forma de 0leo, além da possibilidade de liberacdo controlada das
propriedades durante o consumo (ADAMIEC & KALEMBA, 2006; GETACHEW
& CHUN, 2016). Uma importante tarefa € encontrar um encapsulante adequado
ao tipo de 6leo usado, considerando caracteristicas emulsificantes, capacidade
de formacao do filme, dentre outras caracteristicas desejadas. Diversos tipos
de material como biopolimeros e nanoparticulas vém sendo amplamente
utilizados como materiais de parede (BARANAUSKIENE et al., 2007;
FREIBERGER et al., 2015).

Existem diferentes técnicas de microencapsulamento como spray drying,
spray chilling e spray cooling, extrusion, air suspension coating, multi orifice
centrifugal extrusion, coacervations/phase separation, liposome entrapment,
inclusion  complexion, co-cristallyzation e interfacial polymerization.
Considerando as vantagens e desvantagens apresentadas por cada método,
spray drying mantém-se como a técnica dominante devido ao baixo custo e a
facil disponibilidade de equipamentos comerciais (GOULA & ADAMOPOULOS,
2012; SILVA et. al., 2014; SHAMAEI et al., 2017).

4.8 Microencapsulamento do Oleo e avaliagdo das caracteristicas fisicas e

fisico-quimicas das microcapsulas

4.8.1 Microencapsulamento — Spray Drying

O microencapsulamento é um processo de empacotamento de materiais

sélidos, liquidos ou gasosos em pequenas capsulas, as quais podem liberar o
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conteudo de forma controlada sob condi¢cdes especificas. Trata se de uma
tecnologia tradicionalmente empregada na indlstria de cosméticos,
farmacéutica e alimenticia. Essa técnica tem solucionado limitagbes no
emprego de ingredientes bioativos, visto que pode suprimir ou atenuar
compostos volateis além de potencializar a estabilidade oxidativa, a
termoestabilidade e a vida de prateleira e de mitigar a atividade biolégica em
Oleos (BAKRY et al., 2016; GOUIN, 2004). Bordevic et al., 2015 pontuaram que
demandas crescentes da industria de alimentos como liberacdo controlada,
estabilidade, protecdo térmica e perfil sensorial apropriado dificiimente
prescindem do processo de microencapsulamento para serem alcancadas.

A escolha da técnica de microencapsulamento apropriada e do material
de parede depende da aplicacdo final das microcapsulas e das condicdes
envolvidas no processo (BAKRY et al., 2016). Gharsallaoui et al. (2007)
relataram que a técnica spray drying é mais convencional e econémica para
produzir alimentos microencapsulados. O microencapsulamento por
atomizacdo envolve a conversdo de liquidos em pds que sdo mais faceis de
manusear e de incorporar em formula¢des de alimentos.

Esta técnica requer investimentos de capital mais elevados, quando
comparado a outras tecnologias. A producdo de particulas com propriedades
fisicas especificas, a facilidade na implementacdo do processo continuo e a
versatilidade para operar com diversos tipos de matérias-primas foram
decisivas para difusdo e implementacdo desta tecnologia. A Figura 4 mostra

um equipamento spray dryer em operacao.

Figura 4. Spray Dryer em operacgéo. (autoria prépria)
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No processo de microencapsulamento por atomizacdo, pequenas
particulas na forma liquida ou sélida sé@o recobertas com um fino filme protetor
(ROSENBERG & SHEU, 1996). O emprego do microencapsulamento vem
sendo ampliado devido aos avangos tecnologicos na industria, potencializando
a acao de compostos bioativos (GOUIN, 2004; SHAMAEI et al., 2017).

Gharsallaoui et al. (2007) dividiram o processo de microencapsulamento
em 4 fases: atomizacdo, contato goticula-ar quente, evaporacdo da agua e
separacao produto seco-ar umido, conforme séo detalhadas abaixo.

Atomizacdo: Nesta etapa pode-se usar pressdo ou energia centrifuga
para a atomizacao do liquido. O objetivo dessa fase € criar a maxima superficie
para transferéncia de calor entre o ar seco e o liquido, otimizando-se as
transferéncias de calor e de massa. Quanto mais energia € provida, mais finas
sao as particulas formadas. Para uma mesma energia fornecida, o tamanho da
particula aumenta com o aumento da taxa de alimentagéo.

Contato goticulas-ar quente: Este fenbmeno ocorre durante a atomizacao
e da inicio a fase de secagem. De acordo com a localizacdo do atomizador em
relacdo ao bico de ar quente, pode-se distinguir secagem co-corrente e
contracorrente. Na secagem co-corrente o liquido € espalhado na mesma
direcdo que o fluxo de ar quente, e a temperatura de entrada de ar é
normalmente de 150-200 °C. A evaporacdo ocorre instantaneamente e o po
seco € exposto a temperaturas moderadas (50-80°C), o que evita degradacao
térmica. JA na secagem contra-corrente o liquido é espalhado em direcdo
contraria ao fluxo de ar quente e com isso 0 produto seco é exposto a maiores
temperaturas, o que limita a aplicacdo desse processo para produtos
termossensiveis.

Evaporacdo da agua: No momento do contato ar quente-goticulas,
balancos de energia e pressédo parcial de vapor sdo estabelecidos entre as
fases liquida e gasosa. Entdo, a transferéncia de calor é realizada do ar em
direcéo ao produto como resultado de uma diferenca de temperatura, enquanto
a transferéncia de &gua ocorre na direcdo oposta devido ao aumento da

presséo de vapor.
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Separacdo produto seco-ar Umido: Esta separagdo normalmente € feita
por um ciclone colocado fora do secador, o que reduz a perda de produto na
atmosfera: a maioria das particulas densas € recuperada na base da camera
de secagem enquanto as finas passam pelo ciclone para serem separadas do
ar umido. Além de ciclones, secadores em spray sdo comumente equipados
com filtros, chamados “bag houses” que sdo usados para impedir que o0 poé
mais fino entre em contato com a bomba.

As condicfes operacionais aplicadas em todas as etapas do processo de
microencapsulamento por atomizacdo afetam as caracteristicas estruturais e
quimicas do produto final (microcdpsulas). Assim, a maneira de atomizar e as
propriedades do liquido atomizado influenciam o tamanho da particula sdlida,
sua densidade, aparéncia e umidade. Ja o contato liquido-ar quente e a
evaporacao influenciam a densidade do po, aparéncia, umidade, retencédo de
aroma e sabor. A técnica de separacdo do p6é do ar de secagem influencia a
granulometria do produto desidratado (GAVA, 2002; FRASCARELI et al.,
2012).

Em resumo, a producdo de microcdpsulas por spray drying envolve a
formacao de uma emulsédo contendo o nucleo e o material de parede, seguida
da atomizacdo dessa emulsdo em uma camara com circulagéo de ar quente.
Uma das etapas chave nesse processo é o preparo da emulsdo, que
desempenha um importante papel no conteddo de material do ndcleo na
superficie da microcdpsula produzida ao final. Os parametros mais
significativos da formacdo da emulsdo sdo a) teor de sélidos totais, b)
estabilidade, c) teor de 6leo, d) viscosidade, e) tamanho da goticula e f) forma
de emulsificacdo. Uma vez obtida uma emulséo estavel, além dos parametros
ja descritos, a otimizacdo de fatores como a temperatura de entrada e saida,
temperatura da emulsao, condi¢cbes de atomizacédo, umidade e fluxo de ar de
secagem sao essenciais e definem a eficiéncia do processo de
microencapsulamento (JAFARI et al., 2008; FRASCARELI et al., 2012).

4.8.2 Microencapsulamento de lipideos

De acordo com Nelson & Labuza (1994) dois aspectos devem ser
considerados com relacdo a oxidacao de lipideos em produtos graxos: i) a

temperatura de transicéo vitrea do sistema e ii) a umidade relativa do ambiente.
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Tais parametros devem ser considerados no armazenamento de Oleos
microencapsulados. Em uma matriz sélida no estado vitreo, as reacgdes
quimicas tendem a ocorrer muito lentamente, pois sdo limitadas pela difuséo e
nessa condicdo a mobilidade molecular € muito baixa. Nesse caso, o transporte
de oxigénio pode ser limitado pela sua baixa solubilidade e difusdo, devido ao
teor de agua presente nos carboidratos que compdem a matriz (WHITCOMBE
et al., 2005). Portanto, a 4gua é um fator chave na estabilidade das
microcapsulas, pois promove o0 aumento da mobilidade molecular e,
consequentemente, o teor de oxigénio. O microencapsulamento visa o
prolongamento da estabilidade oxidativa de Oleos protegendo o nucleo do
contato com o oxigénio. Nesse sentido, a avaliacdo da estabilidade oxidativa é
um fator essencial na caracterizacdo das microcapsulas.

Nas ultimas décadas, diversos grupos de pesquisa em todo o mundo vém
estudando o encapsulamento, via spray drying, de diferentes 6leos como
canela (VAIDYA et al., 2006), horteld (BARANAUSKIENE et al., 2007), girassol
(AHN et al., 2008), abacate (BAE & LEE, 2008), roma (GOULA &
ADAMOPOULOS, 2012), canola (SUN-WATERHOUSE et al., 2014) e 6leo de
café (GETACHEW & CHUN, 2016) gerando particulas que podem ser mais
facilmente manuseadas em comparacdo aos 6leos em forma liquida, além de
prolongar o tempo de prateleira e proteger as propriedades do 6leo que séo
sensiveis a degradacédo oxidativa.

A avaliacdo do 6leo de semente de quenafe (Hibiscus cannabinus L.) ao
longo de uma estocagem de 24 dias a 65 °C foi o objeto de estudo de
Razmkhah et al. (2013). Os pesquisadores observaram uma perda na atividade
antioxidante de 23,3 % no microencapsulado contra uma perda de 61,5 % do
6leo puro. O microencapsulamento do 6leo de semente de quenafe mostrou-se
efetivo na estabilizacdo de antioxidantes naturais.

Gomes et al. (2016) concluiram que o extrato etandlico de semente de
graviola microencapsulado causou significativa reducéo larval no controle de
traca-das-cruciferas (Plutella xylostella). O 6leo de Chia (Nigella sativa L.) foi
microencapsulado por Edris et al. (2016). As microcapsulas, que tiveram como
material de parede uma mistura 1.1 de goma arabica:maltodextrina foram
caracterizadas e apresentaram eficiéncia de encapsulamento de até 96 %.

Estudos como este que avaliam o encapsulamento de 6éleos funcionais séo
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importantes, pois promovem inovacdo tecnoldgica na aplicacdo desses como
fortificadores de alimentos para fins nutricionais e nutracéuticos, uma vez que
séo ricos em acidos graxos 6mega 3 e 6mega 9 (TULUCKU, 2011). Ja Rutz et
al. (2017) testaram o 6leo de palma (dendé) microencapsulado em solucao que
simula as condi¢des gastrointestinais com objetivo de controlar a liberacdo de
carotenoides presentes no azeite de dendé. Nestes ensaios, quitosana e
pectina foram os materiais de parede utilizados.

O microencapsulamento de extratos oriundos de residuos traz como
beneficio o fato das microcapsulas apresentarem maior estabilidade se
comparado as matrizes puras como estabilidade a oxidacao, prolongamento de
vida de prateleira, etc., além de destacar a importancia desta tecnologia pela
mitigacdo da disposicdo de residuos agroindustriais produzidos em grande
escala mundialmente. Reis et al. (2017) realizaram o microencapsulamento de
extrato etandlico de subproduto gerado na producdo de propolis a fim de
preservar, principalmente, os compostos fendlicos (antioxidantes) presentes no
extrato. A eficiéncia de encapsulamento, utilizando capsul® (amido modificado)
como material de parede, foi de 76,9 %. As microcapsulas foram adicionadas a
hamburguer bovino e a estabilidade oxidativa acompanhada ao longo de 28
dias. Os pesquisadores observaram que apos 14 dias de estocagem a -15 °C a
oxidacdo do hamburguer, com adi¢cao do extrato de propolis microencapsulado,
foi inibida. Um residuo que € geralmente descartado ou utilizado para
enriquecer racao animal foi aplicado na composicao de alimento como fonte de
compostos antioxidantes, o que evidencia a possibilidade de aplicacdes mais

nobres para residuos que se tornam viaveis devido ao avanco tecnolégico.
4.8.3 Microencapsulamento do 6leo de café

O microencapsulamento do 6leo de café verde gera microcapsulas com
alta estabilidade térmica e oxidativa quando comparado com o 0Oleo na forma
tradicional e mantém o potencial de fator de protecdo solar devido as altas
concentracdes de diterpenos caveol e cafestol. Além disso, o encapsulamento
deste 6leo favorece sua aplicacdo em produtos cosméticos e reduz efeitos
alérgicos do acido cinamico quando o Oleo é aplicado diretamente na pele
(BAKRY et al.,, 2016; CARVALHO et al.,, 2014; FRASCARELI et al., 2012,
SILVA et al., 2014).
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Nosari et al. (2015) avaliaram a atividade antioxidante de 6leo de café
verde microencapsulado com goma arabica por spray drying. As microcapsulas
mostraram-se morfologicamente adequadas, sem poros nas superficies e
apresentaram poder antioxidante até sete vezes maior quando comparado com
a atividade antioxidante do 6leo puro.

Frascareli et al. (2012) otimizaram o processo de microencapsulamento
de 6leo de café torrado com goma arabica, avaliando fatores importantes como
concentracdo de sdlidos totais, tamanho da goticula, viscosidade da emulséo,
temperatura de entrada, umidade e higroscopicidade. O processo foi otimizado
utilizando-se uma suspensdo com 30 % de solidos totais e temperatura de
entrada de 170 °C. As microcapsulas formadas mostraram-se estaveis a
oxidacdo a temperatura ambiente. Quando expostas a estocagem a 60° C
houve perda da estabilidade oxidativa. No entanto, as microcapsulas
mostraram-se mais estaveis que o Oleo puro (ndo microencapsulado),
confirmando a eficiéncia do microencapsulamento na prevencédo de oxidacéo
de lipideos e, consequentemente, no aumento da vida de prateleira de 6leos.

O desenvolvimento de microcdpsulas contendo 6leo de café para adi¢do
em alimentos tem forte apelo para aplicacédo industrial, pois o 6leo é fonte de
antioxidantes naturais e compostos de aroma. Nesse processo, parametros
envolvidos na producdo do alimento onde o 6leo microencapsulado sera
incorporado e as propriedades do produto final sdo importantes. Além disso,
questdes como marcos regulatorios, viabilidade econbmica e aceitacdo por
parte do consumidor também devem ser consideradas (AGUIAR et al., 2016).

4.8.4 Selecdo de materiais de parede

A primeira etapa do microencapsulamento é a selecdo de um material de
parede adequado. No caso do encapsulamento de 6leos o material de parede
ideal deve ter boas propriedades emulsificantes, ser um bom formador de filme,
apresentar baixa viscosidade em alto teor de solidos, exibir baixa
higroscopicidade, liberar os compostos responsaveis pelo sabor quando
adicionado em um produto alimenticio acabado, além de promover protecdo
contra a oxidag&o do nucleo (6leo) (JAFARI et al., 2008). O material de parede
deve apresentar, também, alta solubilidade e baixa viscosidade em solugéo

aquosa, o que facilita o processo de secagem por spray drying.
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De acordo com Madene et al. (2006), a goma arabica € um material de
parede considerado ideal para o encapsulamento de 6leos, pois cumpre 0s
papéis tanto de agente tensoativo quanto de matriz de secagem. No entanto,
seu alto custo, baixa disponibilidade e variacbes de qualidade restringiram seu
uso, levando os pesquisadores a buscar materiais alternativos para esse fim
(GHARSALLAOQUI et al., 2007).

A maltodextrina € um dos carboidratos mais comuns usados em grande
escala para o microencapsulamento de 6leos e apresenta como principais
vantagens boa capacidade de formacéo de filmes e baixo custo. Por outro lado,
a principal limitacdo desse material € sua deficiéncia em propriedades
emulsificantes. Nesse contexto, a aplicacdo de proteinas combinadas com
maltodextrina como mistura de materiais de parede tem sido estudada como
alternativa para substituicdo da goma arabica. Essa associacdo de
encapsulantes resulta em microcapsulas mais estaveis, pois agrega as
propriedades emulsificantes das proteinas com o poder de reducdo de
permeabilidade causado pela maltodextrina (FRASCARELI et al., 2012).

Em sua pesquisa, Binsi et al. (2017) avaliaram o microencapsulamento de
Oleo de peixe utilizando goma arabica associada a extrato de salvia (Salvia
sp.). O encapsulamento de 6leo de peixe com dois materiais de parede foi mais
eficiente quando comparado a microcdpsulas processadas apenas com goma
arabica. Imagens obtidas por microscopia eletrbnica de varredura (MEV)
mostraram a formac&@o de microcapsulas com boa uniformidade e esfericidade.
Além disso, esse mesmo 6leo microencapsulado com goma arabica e extrato
de sélvia como estabilizante apresentou baixa taxa de oxidacdo durante a
estocagem.

Uma interessante avaliacdo de diferentes materiais de parede foi
conduzida no estudo de Shamaei et al. (2017) no microencapsulamento de
Oleo de nozes, que é rico em acidos graxos essenciais, além de tocoferol e
fitosterdis. Apesar de ser um 6leo com alto valor agregado, sua aplicacéo direta
na industria de alimentos apresenta limitacdes como baixa solubilidade e alta
susceptibilidade a oxidacdo. As emulsbes pré-atomizacdo foram preparadas
com leite em pé desnatado, tween 80 e maltodextrina como materiais de
parede. A emulsdo preparada com leite em p6 desnatado + tween 80, usando-

se ar de secagem a 180 °C e pressao de atomizacdo de 3 bar, foi a condigéao
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gue resultou em maior rendimento (cerca de 91 %) de microencapsulamento.
Imagens do MEV mostraram superficies sem rachaduras ou fissuras nas
microcdpsulas obtidas na condigcdo de maior eficiéncia, além dos menores
indices de oleo na superficie apos 60 dias de estocagem a temperatura
ambiente.

Microcapsulas de 6leo de café torrado produzidas por Frascareli et al.,
(2012) com goma arébica mostraram-se altamente higroscopicas e fisicamente
instaveis. No mesmo estudo, microcapsulas de 6leo de café produzidas com as
misturas de materiais de parede 1:1 e 1:3 de maltodextrina com proteina de
soro de leite isolada mostraram-se como as mais estaveis. O material de
parede deve apresentar alta solubilidade e baixa viscosidade em solugéo
aguosa, o que facilita o processo de secagem por spray drying.

Carvalho et al. (2014) estudaram o microencapsulamento de café verde
utilizando diferentes amidos modificados como materiais de parede. O tipo de
material de parede influenciou a retencdo de 6leo nas microcapsulas. Altas
concentracfes de diterpenos caveol e cafestol, responsaveis pelo Fator de
Protecdo Solar (FPS), foram observadas nas microcapsulas produzidas com
Hi-Cap/maltodextrina e goma arabica/maltodextrina. Em outro estudo, também
no ano de 2014, os mesmos pesquisadores avaliaram microcapsulas de 6leo
de café verde processados com Hi-Cap 100, xarope de milho e snow flake
como materiais de parede. Antes da secagem por spray drying, as emulsdes
foram estabilizadas com lecitina e quitosana por deposicdo eletrostatica. As
microcapsulas obtidas com amido modificado snow flake apresentaram formato
esférico e sem ranhuras ou rachaduras. JA o microencapsulamento utilizando
apenas xarope de milho como encapsulante gerou microcipsulas com
deformacgbes que contribuem de forma negativa para a estabilidade oxidativa
do dleo. No entanto, as microcapsulas que foram obtidas com Hi-Cap 100 e
com a combinacdo Hi-Cap 100/xarope de milho, cujas emulsdes foram
estabilizadas com lecitina e quitosana, apresentaram 0s maiores resultados
para estabilidade oxidativa. Por ultimo, o FPS apresentou valores proximos aos
obtivos em 6leo de café verde puro (CARVALHO et al., 2014).

Uma vez que o0 microencapsulamento visa prolongar as propriedades do
Oleo, a caracterizacdo deste em comparagdo com a caracterizagcdo das

microcapsulas é importante para elucidar os efeitos do processo tecnoldgico



49

aplicado ao Oleo. Aléem dos materiais de parede comumente utilizados no
microencapsulamento de 6leos vegetais em geral, e em particular do 6leo de
café, deve haver um estimulo a estudos que apliguem novos materiais de
parede, em especial os que sejam oriundos de fontes naturais e que

apresentem viabilidade econdmica e alta disponibilidade no mercado.

4.9 Analise Sensorial

A analise sensorial é definida como uma ferramenta cientifica utilizada
para medir, evocar, analisar e interpretar as reacdes caracteristicas dos
alimentos e materiais por meio dos sentidos do paladar, olfato, tato, visdo e
audicdo. Os testes sensoriais sdo normalmente conduzidos por uma equipe
que analisa as caracteristicas sensoriais de um produto para um determinado
fim. O tamanho da equipe varia de acordo com o teste realizado. Depois de
coletados os dados, estes sédo analisados estatisticamente. A analise sensorial
tem grande importancia no setor alimenticio para avaliar a aceitabilidade
mercadoldgica e a qualidade do produto, e representa parte do plano de
controle de qualidade de uma industria. Por meio da avaliagdo sensorial é
possivel propor mudancas na formulacdo, avaliacdo da matéria-prima, do
processamento, tempo de vida (til do produto e garantir que nao haja
deficiéncias sensoriais que poderiam levar a falhas até o consumidor (STONE
& SIDEL, 2004).

A andlise sensorial de um determinado produto ndo é dependente apenas
de um sentido, mas sim da acdo conjunta dos sentidos (visdo, tato, paladar,
audicdo e olfato), que funcionam simultaneamente e sdo complementares.
Dessa forma, normalmente os atributos a serem avaliados sao divididos em
aparéncia, textura, aroma e sabor (PREMAVALLI & SWAMY, 2012).

Os testes sensoriais se dividem em trés categorias principais: i) os testes
afetivos, que indicam a preferéncia e aceitagdo de produtos; ii) os testes
discriminativos, que avaliam se existe diferenca sensorial significativa entre
duas ou mais amostras e iii) os descritivos que sao mais especificos e capazes
de identificar a amplitude da diferenca entre amostras (LAWLESS &
HEYMANN, 2010).
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49.1 Testes afetivos

Os testes afetivos sdo simples, rapidos e indicam de forma direta qual o
produto preferido de um determinado publico alvo. Nesses testes séo utilizados
avaliadores nao treinados (consumidores), mais especificamente aqueles
pertencentes a um publico alvo (LAWLESS & HEYMANN, 2010). Os testes
afetivos s@o importantes ferramentas em analise sensorial, pois por meio deles
€ possivel obter a opinido dos consumidores acerca de um produto, como a

aceitacao ou preferéncia.

4.9.1.1 Teste de Aceitacao

Um dos principais testes afetivos é o teste de aceitacdo, componente
indispensavel em qualquer programa de avaliagdo sensorial. O teste de
aceitacdo indica o quanto uma pessoa gostou ou desgostou de uma amostra
em questdo. Este teste pode apresentar grande variabilidade nos resultados,
visto que € uma avaliacdo subjetiva de cada individuo, onde fatores sociais e
culturais podem interferir na avaliacdo. Assim, a analise dos dados do teste de
aceitacado torna-se um pouco mais dispendiosa, pois € necessario um grande

namero de avaliadores, no minimo cem individuos (STONE & SIDEL, 2004).

4.9.2 Testes discriminativos

Os testes discriminativos ou de diferenca sdo métodos simples baseados
em avaliagcbes comparativas. Eles avaliam se existe ou nao diferenca sensorial
estatistica entre as amostras de forma geral ou em relagdo a um atributo
especifico. Os testes discriminativos mais comumente aplicados s&ao:
comparacao pareada, ordenacdo, triangular, duo-trio e diferenca-do-controle
(FERREIRA et al., 2000; IAL, 2008).

4.9.3 Testes Descritivos

Os métodos descritivos tradicionais fornecem uma avaliagéo qualitativa e
guantitativa dos atributos de um produto, podendo ser correlacionados com
resultados de métodos afetivos e analises instrumentais. O método descritivo
mais completo é a Analise Descritiva Quantitativa (ADQ) que utiliza avaliadores
treinados, tornando o processo mais completo, porém mais dispendioso e

longo. Apesar de a ADQ ser indispensavel em alguns processos que utilizam
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analise sensorial, novos métodos descritivos que utilizam avaliadores né&o
treinados (consumidores) tém surgido. Nesses casos, 0 objetivo principal é o
desenvolvimento de novos produtos (LAWLESS & HEYMANN, 2010;
MOUSSAOUI & VARELA, 2010)

A ADQ compreende as seguintes etapas: pré-selecdo de avaliadores,
desenvolvimento de terminologia descritiva e referéncias, treinamento, selecéo
de avaliadores, analise sensorial das amostras e, por fim, analise estatistica
dos resultados (STONE et al., 1974).

4.9.3.1 Check-All-That-Apply (CATA)

Entre os testes descritivos, um método alternativo a ADQ é o teste Check-
all-that-apply (CATA), que utiliza avaliadores nao treinados (consumidores). O
CATA é um teste versatil de multipla escolha, onde os avaliadores recebem
uma lista de termos descritores para a amostra e sdo solicitados a apontar
quais deles a descrevem. Os resultados sao entdo analisados pela frequéncia
em que cada termo descritor € marcado (ARES & JAEGER, 2013). O teste
CATA apresenta diversas vantagens: utiliza avaliadores n&o treinados, e,
portanto é finalizado mais rapidamente que meétodos descritivos classicos; €
mais facil e possui menor influéncia na resposta heddnica quando comparado a
escala do ideal e questdes de intensidade; fornece informagbes de quais
atributos sdo detectaveis pelos consumidores e como estes atributos
contribuem para aceitacdo; além dos atributos sensoriais do produto, permite a
avaliacdo de emocdes provocadas, posicionamento acerca do produto,
frequéncia de consumo, entre outros (VARELA & ARES, 2012).

Os métodos alternativos, como o CATA, ndo substituem a ADQ, pois néo
sdo capazes de, por exemplo, comparar amostras ao longo do periodo de
armazenamento. Também néo séo indicados quando as amostras apresentam
diferencas brandas, uma vez que, em geral, consumidores tém menor poder
discriminativo quando comparado a avaliadores treinados. No entanto, o CATA
mostra-se como uma poderosa ferramenta no desenvolvimento de novos
produtos, uma vez que descreve o produto pela percepcéo do consumidor, o
que traduz a tendéncia de possiveis reais compradores (ARES & VARELA,
2017; MOUSSAOUI & VARELA, 2010).
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4.9.4 Analise Sensorial de produtos com adicdo de 6leo microencapsulado

Dordevic et al. (2015) realizaram a avaliacdo sensorial de chocolate
enriquecido com antioxidantes extraidos da erva Mil-folhas (Achillea millefolium
L.) microencapsulados e enriquecidos com acido ascoérbico. As amostras de
chocolate foram formuladas com 30, 38 e 72 % de cacau, adicionadas de
microcapsulas e, entdo, analisadas sensorialmente por ADQ. A combinacao do
chocolate com 72 % de cacau com adigdo de, pelo menos, 2 % de
microcapsulas resultou em um produto com o6timas propriedades funcionais e
apresentou os atributos docura, amargor e sabor residual como o0s mais
preponderantes na avaliacdo sensorial.

Reis et al. (2017) avaliaram sensorialmente hamburguer bovino
enriguecido com extrato etandlico de subproduto da producdo de propolis
microencapsulado. As microcdpsulas foram produzidas utilizando amido
modificado capsul® como material de parede. Na anélise de escala do ideal, os
atributos aparéncia e textura foram classificados como ideais (3 de uma escala
de 1 a 5, onde abaixo de 3 significa abaixo do ideal e acima de 3 significa
acima do ideal). Ja os atributos sabor e aroma foram classificados como abaixo
do ideal. A aceitagcéo do produto foi de 63,8 % e 0s autores atribuem esta baixa
aceitacdo a uma possivel adstringéncia causada pelos compostos fendlicos
presentes no residuo de propolis. Além dos beneficios a saude que podem ser
proporcionados por alimentos enriguecidos com compostos bioativos, €
importante que o produto apresente caracteristicas sensoriais de interesse dos
consumidores (CIVILLE & OFTEDAL, 2012).

Ja4 Gomez-Estaca et al. (2016) utilizaram extrato lipidico de residuo de
camardo (casca, cabeca, etc.) para coloracdo de iogurtes. O encapsulamento
melhorou a capacidade de coloragdo do extrato, resultando em iogurtes com
coloracdo mais intensa na avaliacdo de 14 avaliadores treinados. A adicao do
extrato de residuo de camardo néo resultou em diferenca no aroma, de acordo
com os avaliadores.

Devido a presenca de um perfil de compostos volateis tipico do aroma do
café torrado, ha uma grande aplicacdo do 6leo de café para aumentar o
potencial aromatico do café soltvel comercial, assim como aromatizante para

doces, bolos e pudins, sorvetes, etc. Uma vez que a exposi¢cao do 6leo ao ar
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atmosférico pode levar a oxidacdo da fracdo lipidica, dentre outros tipos de
degradacdo causados por calor, umidade, luz e, consequentemente, a
formacgéo de aroma e sabores desagradaveis, o0 microencapsulamento tem sido
proposto como uma alternativa para mitigar tais processos de degradacao,
além de promover a retencdo dos compostos volateis de interesse
(FRASCARELI et al., 2012).

Compilando todo o arcabouco deste trabalho exposto até aqui, tem-se um
residuo agroindustrual, a borra de café, gerado em grande escala no Brasil.
Este residuo pode ter destinagdes menos nobres e a proposta da presente tese
€ considera-lo ainda como um produto natural, uma vez que é fonte de
compostos bioativos com capacidade antioxidante, poder de bloqueio dos raios
UV (fator de protecdo solar), além de apresentar um perfil de volateis com
compostos de aroma de interesse sensorial. Essa valorizacdo da borra se da
por meio da extracdo do Oleo, que por sua vez pode ser diretamente
adicionado ou microencapsulado antes de sua incorporagcdo aos produtos
visando preservar suas propriedades e conferir maior estabilidade a oxidacao e
tempo de prateleira. Este trabalho propds, entdo, a aplicacdo do Oleo
microencapsulado e ndo microencapsulado em produtos comerciais, seguida
de sua avaliagdo sensorial.

Nesse processo, a analise sensorial desempenha um papel fundamental,
pois alimentos e bebidas tém que atender expectativas sensoriais dos
consumidores, mesmo que apresentem outros beneficios nutricionais,
nutracéuticos, etc. importantes. Nao importa o quéo saudavel e nutritivo seja o
alimento, se 0 mesmo ndo agregar interesses sensoriais ao consumidor, €
pouco provavel que os beneficios a saude sejam preponderantes a ponto de
fazer este alimento ter sucesso em sua comercializagéo (CIVILLE & OFTEDAL,
2012).

4.10 Ingredientes utilizados na formulagéo dos sucos mistos

O Brasil € o terceiro maior produtor mundial de frutas, sendo superado
apenas por China e india. A maior procura por um estilo de vida saudavel, com
dieta balanceada aliada a qualidade das frutas brasileiras vem impulsionando o
setor. Projecdes da Organizacdo das NacOes Unidas para Agricultura e

Alimentacéo (FAO) indicam que o consumo per capita de frutas, no Brasil e no
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mundo, deve continuar crescendo. No Brasil, a fruticultura abrange em torno de
trés milhdes de hectares, gerando pelo menos seis milhdes de empregos
diretos. O pais foca a sua produg¢do no mercado interno.. A producéo anual fica
em torno de 37 milhdes de toneladas (ABRAFRUTAS, 2019).

Ha uma grande diversidade na producdo de frutas no Brasil, ja que as
lavouras est@o espalhadas por todas as regifes do pais. Sdo Paulo, Bahia, Rio
Grande do Sul e Minas Gerais sao destaques além do Vale do S&o Francisco,
importante polo que conta com tecnologia de irrigacdo (ABRAFRUTAS, 2019).

A indastria de processados de frutas consome cerca de 53 % da
producdo. Este mercado de processados tem se mostrado mais dinamico, nos
altimos anos, em relacdo ao mercado de consumo de frutas in natura, pois a
agroindustrializacdo geralmente agrega valor aos produtos e aumenta o tempo
de prateleira (ABF, 2018).

Polpa de cacau

O Brasil detém a posi¢cado de 6° maior produtor no ranking da Organizacéo
Internacional do Cacau (OICC). O sistema de producao de cacau possui apelo
extremamente sustentavel, pautado na agricultura familiar e em praticas de
baixa emissdo de gases de efeito estufa. A producdo anual brasileira € de
cerca de 250 mil toneladas (ICCO, 2018).

Castanha do Brasil

A castanha do Brasil ou castanho do Para (Bertholletia excelsa) € uma
matéria prima encontrada majoritariamente na Bolivia, no Brasil e no Peru. E
produzida pelo extrativismo da castanheira, nos estados do norte brasileiro,
sendo responsavel pela geracdo de renda para muitas comunidades sem

acesso a tecnologias mais avancadas de producao agricola (ABF, 2018).

Caramelo

A sacarose, ou acucar refinado branco, € obtido no Brasil
majoritariamente a partir da cana de aglcar. A sacarose € composta por dois
tipos de acucares simples, frutose e glicose, e a ligacdo estavel entre as duas
forma os cristais de acucar. O caramelo é obtido a partir do aguecimento da

sacarose (caramelizacdo), por meio do rompimento das ligacbes entre os
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acucares simples, que resulta em um produto liquefeito de cor ambar e sabor
caracteristico. E muito utilizado na indGstria de alimentos sendo comumente
associados a refrigerantes, doces e molhos (GARCIA DE ALMEIDA, 2003).

Baunilha

A baunilha é uma especiaria utilizada como aromatizante. E obtida de
orquideas do género Vanilla, originarias do México. Ja sua esséncia é
geralmente obtida por sintese de custo consideravelmente inferior utilizado em
diversas receitas na culinaria mundial e também em alimentos e bebidas
produzidos em escala industrial (GOBLEY, 1858).
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Tendéncias mundiais de geracao de conhecimento e propriedade intelectual sobre o
microencapsulamento de 6leos vegetais com destaque para o 6leo de café

RESUMO

Os 6leos vegetais e seus componentes sdo, historicamente, utilizados pelas inddstrias de alimentos,
téxtil, cosmeética e farmacéutica devido, principalmente, a presenca de substancias com potencial
bioativo e sensorial. Os 06leos vegetais e, dentre eles o 6leo de café sdo susceptiveis a oxidagéo, o
que reduz sua qualidade e tempo de prateleira. Uma das formas de preservar os principais
componentes dos Oleos vegetais é por meio de seu microencapsulamento. O objetivo deste trabalho
foi identificar as principais tendéncias internacionais no microencapsulamento de 6leos vegetais, em
particular do dleo de café por meio de patentes depositadas em bases de dados nacionais e
internacionais, além de artigos cientificos publicados. Foram utilizadas as seguintes combinacdes de
palavras-chave no campo topico das bases consultadas: (i) “microencapsulation” AND “vegetable
oil”; (i1) “microencapsulation” AND “vegetable oil” AND “spray drying”; (iii) “vegetable oil”
AND “spray drying”, (iv) “microencapsulation” AND “coffee oil”, (v) “coffee oil” AND “spray
drying” e (vi) “microencapsulation” AND “coffee oil” AND “spray drying”. Nos trabalhos
analisados, os 6leos microencapsulados foram destinados, principalmente, a alimentacdo (humana e
animal), industria farmacéutica, preservacdo de compostos bioativos, cosmética e polimeros. Apesar
de ser o maior produtor e maior exportador de café no mundo, o Brasil ndo apresentou tecnologia
no quesito concessao de patentes mas apresenta-se como o lider na publicacédo de artigos cientificos
relacionados ao uso microencapsulamento para preservacao de alimentos/éleos.

Palavras chave: propriedade intelectual. microencapsulamento. éleo de café

Worldwide trends in knowledge generation and intellectual property of microencapsulation of
vegetable oils, especially coffee oil

ABSTRACT

Vegetable oils and their components have historically been used by the food, textile, cosmetic and
pharmaceutical industries, mainly due to the presence of substances with bioactive and sensory
potential. Vegetable oils and, among them, coffee oil are susceptible to oxidation, which reduces
their quality and shelf life. One of the ways of preserving the main components of vegetable oils is
through their microencapsulation. This work aimed at identify the main international trends in the
microencapsulation of vegetable oils, in particular coffee oil. The following keyword combinations
were applied in the topic field of the consulted databases: (i) “microencapsulation” AND “vegetable
oil”; (ii) “microencapsulation” AND “vegetable oil” AND “spray drying”; (iii) "vegetable oil"* AND
"spray drying", (iv) "microencapsulation” AND "coffee oil", (v) "coffee oil" AND "spray drying"
and (vi) "microencapsulation” AND "coffee oil" AND “spray drying”. In the analyzed works, the
microencapsulated oils were mainly intended for food (human and animal), pharmaceutical
industry, preservation of bioactive compounds, cosmetics and polymers. Despite being the largest
producer and largest exporter of coffee in the world, Brazil has no presented technology in the issue
of patents but is the leader in the publication of scientific articles related to the use of
microencapsulation for food / oil preservation.

Keywords: intelectual property. microencapsulation. coffee oil

Area Tecnoldgica: engenharia de alimentos, produtos naturais, gestdo tecnoldgica
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INTRODUCAO

Os O6leos vegetais e seus componentes sdo, historicamente, utilizados pelas inddstrias de
alimentos, téxtil, cosmeética e farmacéutica devido, principalmente, a presenca de substancias com
potencial bioativo. Por se tratar de ingredientes naturais, estas matérias-primas sdo cada vez mais
aplicadas na geracdo de novos produtos que atendem ao apelo de sustentabilidade, contribuindo
para o fortalecimento da cadeia produtiva. Oleos, azeites e gorduras sdo substancias de origem
vegetal ou animal, que consistem predominantemente em misturas de ésteres, oriundos da mistura
de &cidos graxos com a glicerina, denominados triacilglicerdis encontrados na soja, canola, palma,
mamona, linhaca , café e entre outros (GUNSTONE, 2002). Os lipideos sdo tipicamente compostos
por triacilglicerois, glicolipideos, fosfolipideos, lipoproteinas e acidos graxos contendo entre 12 e
22 carbonos, podendo ser uma mistura de acidos graxos saturados, monoinsaturados e poli-
insaturados que apresentam inimeros beneficios para a saide (LEHNINGER, 2014). Devido aos
perfis de compostos volateis identificados na fracdo lipidica do 6leo de café torrado, este se mostra
potencialmente aplicavel na inddstria de alimentos como realgador de sabor devido ao seu aroma
agradavel e pronunciado (ARRUDA et al., 2012; MONDELLO et al., 2005; PAGE et al., 2017). A
fracéo lipidica do café apresenta em geral 75 % de triglicerideos, 1 % de &cidos graxos livres e até
19 % de material insaponificavel, sendo esta Gltima composta principalmente por ésteres terpénicos,
tocoferdis e esterois, além de ceras e lipideos polares (NIKOLOVA-DAMYANOVA et al., 1998).
Os principais acidos graxos descritos por Folstar et al., (1985) para 6leo de café da espécie C.
arabica sdo: acido miristico (0,2 %) acido palmitico (35,2 a 36,7 %), acido estearico (7,2 a 9,7 %),
acido oleico (9,5 a 11,9 %), acido linoleico (41,2 a 42,6 %), acido linolénico (1,3 a 2,7%) e &cido
araquidénico (0,3 a 1,5 %).

A maioria dos 6leos comestiveis € instavel quimicamente, susceptivel a degradacédo oxidativa,
especialmente quando expostos a oxigénio, luminosidade, além de variacbes de umidade e
temperatura (GOULA & ADAMOPOULOQS, 2012). Esta degradacdo oxidativa resulta em perda de
qualidade nutricional, alteracdo de propriedades sensoriais e reducdo do tempo de prateleira. Uma
vez que a aplicacdo direta dos 6leos vegetais na formulacdo de produtos é um desafio devido ao
proposito de preservacdo dos compostos bioativos, as indUstrias alimenticia, cosmética e
farmacéutica estdo buscando solucdes tecnoldgicas para alcancar uma forma de preservar estes
compostos, assegurando ao mesmo tempo um impacto minimo sobre as propriedades organolépticas
e qualitativas dos produtos finais (PORDEVIC et al., 2014).

O microencapsulamento é uma técnica robusta que permite a protecdo de uma ampla gama de
materiais de interesse bioativo e sensorial pela incorporacdo em uma matriz protetora
(FRASCARELLI et al., 2012). Nesse sentido, a técnica de microencapsulamento de 6leos vem sendo
bastante utilizada para evitar a perda de compostos volateis, bem como a degradacao dos lipideos e
as interacOes indesejadas com outros ingredientes. Nas Ultimas décadas, diversos grupos de
pesquisa em todo 0 mundo vém estudando o microencapsulamento, de diferentes 6leos como canela
(VAIDYA et al., 2006), horteld (BARANAUSKIENE et al., 2007), girassol (AHN et al., 2008),
abacate ( BAE; LEE, 2008), rom& (PORDEVIC, et.al. 2017), canola (SUN-WATERHOUSE et al.,
2014) e café (CARVALHO; SILVA; HUBINGER, 2014 ; GETACHEW e CHUN, 2016).

O processo de microencapsulamento resulta em microparticulas formadas pelo éleo (nucleo)
envolto pelo material de parede (encapsulante). Esta tecnologia ndo somente evita perdas e
alteracfes quimicas durante a producdo e estocagem do alimento, como também resulta em um
ingrediente versatil em forma de p6 e com novas propriedades (FRASCARELI et al., 2012).
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As principais vantagens da aplicacdo do 6leo microencapsulado em alimentos sdo 0 manuseio
e incorporacdo mais faceis se comparado ao 6leo in natura, além da possibilidade de liberagdo
controlada dos ingredientes do ndcleo durante o consumo ( ADAMIEC e KALEMBA, 2006). Um
importante desafio é encontrar um encapsulante adequado ao tipo de 6leo usado, considerando as
caracteristicas emulsificantes, a capacidade de formacdo do filme da microparticula, etc. Diversos
tipos de compostos como biopolimeros e nanoparticulas, naturais ou ndo, vém sendo amplamente
utilizados como materiais de parede em processos de microencapsulamento de Oleos vegetais
(BARANAUSKIENE et al., 2007; FREIBERGER et al., 2015).

De acordo com Borschiver et al., (2014) a inovagdo ¢é primordial para a sobrevivéncia das
empresas, devendo ser considerada no processo de tomada de decisGes. Os estudos prospectivos
contribuem para a avaliacdo das principais tendéncias globais, mapeando desenvolvimentos
cientificos e tecnoldgicos capazes de influenciar, de forma significativa, uma industria, a economia
ou a sociedade como um todo (MAYERHOFF, 2008).

O objetivo deste trabalho foi identificar as principais tendéncias internacionais no
microencapsulamento de 6leos vegetais, em particular do 6leo de café por meio de uma analise de
patentes depositadas em escritorios nacionais e internacionais e artigos cientificos publicados.

METODOLOGIA

A metodologia aplicada para alcangar os objetivos deste trabalho foi conduzida por meio da
analise do deposito de patentes, de artigos cientificos e dos atores (empresas, centros de pesquisa e
universidades) participantes do processo. A andlise de patentes é utilizada para avaliacdo do
impacto gue um tema proporciona na inovacgéo tecnoldgica para um intervalo de tempo estabelecido
(BORSCHIVER et al., 2014). A andlise de documentos de patentes depositadas, associada a
inovacdo tecnologica foi realizada por meio de registros coletados nas bases de dados Derwent
Innovation Index® (Clarivate Analitytics - Web of Knowledge, 2019), no periodo de 1963 a maio de
2019 e na base do Instituto Nacional de Propriedade Intelectual (INPI), via sitio on line especifico.
Para a pesquisa dos artigos cientificos, utilizou-se a plataforma Scopus, ferramenta de navegacao
que inclui a maior colecdo mundial multidisciplinar de resumos, referéncias e indices da literatura
cientifica e técnica (SCOPEL et al., 2013), sendo estabelecidos os Gltimos sete anos (janeiro 2012 a
maio 2019) como periodo de levantamento da evolugdo da producdo cientifica.

Para elaborar este levantamento, foram utilizadas, tanto para a busca e patentes quanto para a
busca de artigos cientificos, as seguintes combinacdes de palavras-chave: (i) “microencapsulation”
AND “vegetable oil”; (i1) “microencapsulation” AND “vegetable oil” AND “spray drying”; (iii)
“vegetable oil” AND “spray drying”, (iv) “microencapsulation” AND “coffee oil”, (v) “coffee oil”
AND “spray drying” and (vi) “microencapsulation” AND “coffee 0il” AND “spray drying”. Os
termos em inglés foram utilizados para as bases internacionais, enquanto os termos em portugués
foram utilizados para busca de documentos na base nacional do INPI. Foram considerados validos
0s documentos que apresentaram esses termos no titulo e/ou no resumo.

O tratamento bibliométrico foi realizado em maio de 2019 com o auxilio do software
Microsoft Excel (versdo 2010) para anélise dos dados de acordo como ano de depdsito, depositantes
(empresas, instituicdes ou pessoas fisicas), paises de origem e classificacbes da WIPO (World
International Property), para a analise de patentes. Na pesquisa dos artigos cientificos foram
considerados ano de publicagdo, paises de origem e atores (universidades ou centros de pesquisa).
Para ambos os tipos de analise (patentes e artigos), o tema principal abordado na publicacéo
também foi avaliado ( SHIA et al., 2017). Ainda, este trabalho ndo considerou o periodo de sigilo
de dezoito meses das patentes.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Propriedade Intelectual

Ap0s as buscas realizadas na base de dados Derwent Innovations Index, 721 patentes foram
relacionadas com as palavras-chave aplicadas. Apds uma analise criteriosa, apenas treze patentes
apresentaram correlacdo com o tema microencapsulamento de 6leo vegetais. A primeira etapa
realizada foi a de organizacdo dos pedidos de patentes por Classificacdo Internacional. Essa
organizacdo se deve ao fato de que este trabalho ndo tem como objetivo a selecdo de uma
tecnologia especifica, mas dos pedidos de patente que estejam envolvidos com o tema de
“microencapsulamento de oleos vegetais”.

A Figura 1 ilustra as porcentagens das patentes analisadas por cddigos de classificagdo
internacional, levando-se em consideracdo apenas a primeira letra (secdo) e dezena (classe). Esta
divisdo seguiu o disposto na Classificacdo Internacional de Patentes (International Patent
Classification — IPC), conforme estabelecida no Acordo de Estrasburgo, em 1971, com ultima
atualizagdo em 2012.

Essa pesquisa revelou que 61 % das patentes estdo classificadas como A23 dos documentos
analisados inseridos na area de produtos alimenticios e seu beneficiamento; café, chéas e sua
manufatura; tratamento fisico e conservacdo. A segunda classe com maior numero de depdsitos foi
a classe A61 (preparacOes para produtos farmacéuticos) com 31 % das patentes pesquisadas,
reforcando a aplicacdo de matérias-primas com propriedades sensoriais e bioativas nas industrias de
alimentos e de cosméticos. O terceiro cddigo de classificacdo internacional mais expressivo foi o
BO1 (processos quimicos ou fisicos, p. ex. catélise, quimica coloidal; aparelhos pertinentes aos
mesmos) com apenas uma (01) patente pertencente a este grupo representando 8 % de relevancia.

Figura 1. Distribuicdo dos codigos de CIP.

BA23
A6l

31% BOI

Fonte: Autoria propria (2019).

Dentre os principais 6leos encapsulados destacam-se o de girassol, palma, abacate, soja,
gergelim, amendoim, arroz, milho, linhaga, cartamo, colza, améndoa, noz, aveld, coco e azeite de
oliva. As patentes que utilizaram o 6leo de café como material de nicleo representam apenas 6,6 %
dos documentos analisados.

Os principais materiais de parede encontrados foram caseinato de sédio, célcio, albumina,
lactoalbumina, iactoglobulina, gelatina, soja e tapioca. Os agentes emulsionantes como a goma
Xantana, goma antartica e carragenina, amido de milho, mandioca, batata e trigo merecem destaque.
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O spray-drying destaca-se como a técnica mais utilizada para o microencapsulamento da mistura
6leo, material encapsulante com propriedades emulsificantes, em meio aquoso.

A formagdo de uma emulsdo estavel na mistura do 6leo com material de parede em meio
aquoso € decisivo para garantir a eficiéncia do microencapsulamento. Por se tratar de meios com
polaridades opostas (6leo apolar e meio aquoso polar), uma emulséo estavel ira permitir a formacéo
de microparticulas homogéneas quando a mistura for distribuida na forma de goticulas no interior
do spray dryer no processo de secagem. Particulas oriundas de emulsGes de baixa estabilidade sdo
mais propicias a apresentar ranhuras na superficie e, portanto sdo mais susceptiveis a difusdo de
oxigénio para o nucleo, atingindo o 6leo e promovendo sua oxida¢do (REINECCIUS;YAN, 2015).

A Figura 2 mostra a evolucdo temporal no deposito de patentes relacionadas a preservacao de
6leos vegetais onde é possivel perceber que o interesse por parte dos depositantes mostrou um
crescimento no periodo de 2016 a 2019, sendo os anos de 2016 e 2018 os que apresentaram uma
maior concentracdo de patentes. Os nimeros de 2018 e 2019 ainda podem aumentar, devido ao
periodo de sigilo.

Figura 2. Evolucdo do nimero de patentes depositadas referentes a inovacdo tecnoldgica aplicada a
preservacdo de 6leos vegetais por meio de microencapsulamento entre 1974 e 2019.
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Fonte: Autoria propria

Com relagdo a origem das patentes concedidas, de modo a identificar os paises que mais
direcionaram esforcos quanto a aplicacdo das técnicas de preservacdo de 6leos vegetais por meio do
microencapsulamento (Figura 3), a China foi o pais lider, com cerca de 45 % dos documentos
analisados e todas as patentes deste pais foram depositadas entre 2010 e 2016. Esta participacdo
relevante pode ser justificada pelo protagonismo da China na economia mundial nos Gltimos anos, o
que perpassa por um processo de forte investimento em ciéncia e tecnologia (SHIA, 2017). O Brasil
nédo apresentou nenhuma patente depositada com os temas da pesquisa.



74

Figura 3. Origem das patentes concedidas.
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Fonte: autoria propria.
Nota: EP: European Patent Office com / WO: World Intellectual Property Organization

A participacdo expressiva da iniciativa privada, como detentora de depdsito, mostra que o
tema pesquisado apresenta grande relevancia, visto as perspectivas de potencial de exploragédo
comercial. Das 13 patentes selecionadas apenas uma foi depositada por uma universidade, a South
China University of Technology. A empresa de origem australiana CLOVER CORP LTD. se
destacou com dois pedidos depositados nos anos de 2013 e 2017. Ambas as patentes estdo
relacionadas com a técnica de microencapsulamento para preservacdo de 6leos e bioativos para
formulacdo de produtos estaveis destinados ao consumo humano e animal, bem como na
formulacéo de suplementos alimentares e produtos farmacéuticos.

De acordo com o protocolo depositado por PATCH et. al (2013) a formulacdo de alimentos
funcionais compreende uma mistura de componentes de proteina (caseina, soja, soro de leite,
gelatina, ovo, albumina, proteinas de algas, leveduras ou fontes fungicas), lipidos, (incluindo
gorduras, ceras e esterois, constituidos por 6leo vegetal, 6leo de peixe e / ou gorduras animais) e
carboidratos consistindo em monossacarideo, dissacarideo, trissacarideo, oligossacarideo,
maltodextrinas, maltodextrinas resistentes, amido, materiais derivados do amido, xarope de glicose,
solidos de xarope de glicose ou mel. Também sdo adicionados compostos soltveis em 6leo como as
vitaminas A, D, E, K, tocoferois e betacaroteno como substancias bioativas.

De acordo com o mesmo protocolo, o microencapsulamento dos Oleos vegetais retarda a
degradacdo dos compostos bioativos, bem como protege os acidos graxos insaturados frente a
oxidagdo, prolongando assim o tempo de consumo mantendo as propriedades de interesse do
mesmo. As microparticulas a base de proteinas possuem uma forte capacidade de proteger o 6leo
contra a oxidacdo e torna-las adequadas para uso em sistemas alimentares liquidos/semiliquidos.
Entretanto, se 0 interesse no microencapsulamento do 6leo estiver relacionado aos compostos
volateis responsaveis pelo aroma, além das perdas por evaporacdo durante o processo de secagem, €
possivel que estas ocorram por reagdo com o préprio material de parede. Compostos volateis séo,
em sua maioria, mais reativos (baixa estabilidade) bem como as proteinas devido a variedade de
grupos funcionais que possuem como 0s préprios grupos amino. Neste caso, este pode ser um fator
limitante na escolha do material de parede de base protéica para o microencapsulamento de
substancias caracteristicas de aroma (REINECCIUS & YAN, 2015).

De acordo com o protocolo depositado por Wang et. al. (2017), o microencapsulamento
auxilia na preservacao de 6leos que contenham acidos graxos poliinsaturados de cadeia longa, como
0s 4&cidos eicosapentaendico, docosapentaenoico, alfa-linolénico, linoléico, gama-linolénico,
estearidénico e linoléico conjugado. Uma vez que o 6leo de café possui uma grande variedade de
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compostos volateis e fenolicos e que, por conseguinte, apresentam, elevada capacidade
antioxidante, a tecnologia de microencapsulamento apresenta-se como uma estratégia viavel para
preservacdo dessas moléculas, conforme o descrito no protocolo depositado por PATCH et. al.
(2013).

O Brasil ndo apresentou nenhuma patente depositada no periodo analisado na busca realizada
na plataforma do INPI entre abril e maio de 2019 por meio das mesmas combinacdes de palavra-
chave apresentadas na metodologia. A Ciéncia e Tecnologia de Alimentos destaca-se como a
principal grande area de conhecimento das patentes analisadas com diferentes aplicacfes do 6leo
microencapsulado como os destinados a alimentacdo (humana e animal), industria farmacéutica,
preservacao de compostos bioativos, cosmética e polimeros.

Muitas patentes tém como objetivo principal a preservacdo da estabilidade dos materiais
ativos durante o processamento de alimentos. Visto a instabilidade oxidativa dos 6leos vegetais, 0
protocolo de LUO et. al. (2018) descreve o método de peparacdo destes 6leos em forma de pé com
0 objetivo de aumentar a vida Util dos alimentos a partir do microencapsulamento. Apds 0 processo,
obteve-se um aumento na estabilidade de armazenamento com reducdo de 34 % da oxidacdo do
produto comparado ao 6leo vegetal in natura. Dentre os Oleos descritos nessa patente estéo
incluidos alguns Gleos vegetais comestiveis como o de camélia, soja, milho, gergelim, amendoim e
colza. Os agentes encapsulantes empregados foram amido de milho, trigo, tapioca, batata e batata-
doce.

Apenas uma patente foi relatada utilizando o microencapsulamento do 6leo de café, com
finalidade de uso em produtos para cuidados pessoais e alimentos (CANHAM et. al. 2010). Ja a
patente depositada por Zeller et. al. (1987) apresentou a utilizacdo de OGleos vegetais
microencapsulados (p.ex.: 6leo de mamona e 0leo de jojoba) com foco em aplicacBes cosméticas
(emoliente) com espessantes poliméricos e encapsulados por um invélucro polimérico.

Materiais poliméricos sollveis em oOleos permitem formar, no microencapsulamento,
estruturas de maior tamanho com a preservacdo dos compostos presentes nos 6leos vegetais e
também contribuem com a aderéncia do dleo na pele. De acordo com o registro de Hernandez &
Rivera (2019) o microencapsulamento dos 0Oleos e proteinas vegetais € destinado para diversos
setores da industria. Outros usos dos 6leos vegetais puderam ser observados nesses trabalhos, como
os destinados para suplementacdo animal conforme os descritos nas patentes de protocolos
US4217370 e US4216234, ambas de Rawlings & Procter (1980) desenvolvidas pela BLUE WING
CORP.

Esta prospeccdo tecnoldgica apresentou o0 cenario de patentes aplicadas ao
microencapsulamento de 6leos vegetais com diferentes finalidades. O Brasil, apesar de ser um
grande produtor de dleos vegetais, ndo se destaca entre os depositantes. Mesmo sendo o maior
produtor de café do mundo, houve apenas um depoésito sobre o 6leo de café na pesquisa realizada.
Este fato aponta para a necessidade de maiores investimentos em inovagdo por parte das
universidades e 6rgdos de fomento a pesquisa quanto ao desenvolvimento de invencgdes patenteaveis
correlacionadas com o tema. Destacando os atores deste processo, a empresa de origem australiana
CLOVER CORP LTD teve dois pedidos depositados no ano de 2013 e de 2017. A South China
University of Technology foi o Unico centro académico com patente depositada.
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Producdo Cientifica

Considerando a quantidade de artigos por ano, observou-se um crescimento acentuado do
namero de publicagdes nos anos de 2015 e 2016, com média de trinta e dois documentos em cada
ano, provenientes predominantemente de universidades e instituicdes de pesquisa brasileiras e
estrangeiras. A quantidade de artigos cientificos (157), obtidos com as mesmas combinagdes de
palavras-chave, é consideravelmente superior quando comparada ao numero de treze patentes
depositadas.

Como apresentado na Figura 4, as pesquisas cientificas sobre microencapsulamento
apresentam um perfil regional de equilibrio entre os paises da América do Sul, Europa e
Asia/Oceania com uma contribuicdo em torno de 30 % de cada um desses blocos de paises nas
publicacGes reportadas entre janeiro de 2012 e marco de 2019. O Brasil foi o grande promotor das
divulgacBes cientificas com um total de 36 artigos publicados nesse periodo, seguido da india (17),
Franca (11) e Argentina, com 10 publicacdes. A China, pais lider no depoésito de patentes (46 %),
apresentou a publicacdo de onze artigos cientificos, mesmo nimero de publicacdes da Franca.

Figura 4. Distribuicdo de artigos cientificos por continente.

M Europa
Asia/Oceania
m América do Sul

B América do Norte

Fonte: autoria propria.

Dentre os assuntos predominantes abordados pela literatura, destacam-se artigos sobre
propriedades estruturais das microparticulas, materiais de parede e caracteristicas de
microencapsulamento de 6leos vegetais diversos por spray drying, 0 microencapsulamento de 6leo
de café com treze artigos, além de reviews sobre microencapsulamento, com dez trabalhos.

Salienta-se que, a partir da busca das palavras-chave aplicadas neste estudo, diversos artigos
cientificos e patentes abordavam as tecnologias de preservagdo de alimento por diferentes métodos
de secagem: liofilizagdo, secagem por conveccéo, etc. Como tais estudos e tecnologias ndo tratavam
diretamente sobre spray drying e microencapsulamento, ndo foram incluidos nesta discussdo.
Entretanto, destaca-se que o panorama da industria de alimentos, potencialmente, apresenta
pesquisa e desenvolvimento tecnoldgico na busca da preservagdo de alimentos e residuos, de forma
a promover uma gestao agroindustrial eficiente e ambientalmente satisfatoria.
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Atores do processo — Producéo cientifica

As universidades que mais publicaram artigos sobre o tema em questdo foram a Unicamp
(Brasil) e a Toulouse University (Franga) com sete publica¢des cada. O departamento de Engenharia
de Alimentos da Unicamp estudou o microencapsulamento de éleo de café torrado e café verde em
quatro artigos. Um dos artigos publicados pela Unicamp teve como objetivo avaliar a influéncia das
condicdes do processo de microencapsulamento do 6leo de café torrado por spray drying utilizando
goma ardbica como material encapsulante. Os pesquisadores concluiram que a eficiéncia de
encapsulamento do 6leo de café é negativamente influenciada com o aumento da concentracéo de
6leo e com o0 aumento da temperatura de ar de entrada do secador (spray dryer). Por outro lado, a
eficiéncia é aumentada com a quantidade de sélidos, que pode ser relacionada com a viscosidade da
emulsdo que é um fator muito importante na eficiéncia do microencapsulamento de Oleos
(FRASCARELI et al., 2012).

O mesmo grupo de pesquisadores do departamento de engenharia de alimentos da Unicamp
realizou o microencapsulamento do 6leo de café com a combinacao de i) goma arébica, ii) proteina
de soro de leite e iii) mistura de maltodextrina com proteina de soro de leite como materiais de
parede. Por meio de isotermas de sorcdo, os pesquisadores concluiram que o 6leo de café
microencapsulado com goma arabica foi 0 que apresentou maior teor de absor¢cdo de agua. Nesse
caso, quanto menor a absorcao de agua, melhor o efeito do microencapsulamento e menor a chance
do nucleo microencapsulado (no caso o 6leo de café) em sofrer oxidacao.

Os autores reportaram que o 6leo microencapsulado com a combinacdo de maltodextrina e
proteina de soro de leite apresentou maior eficiéncia, contribuindo com maior estabilidade a
oxidacdo e, consequentemente, maior tempo de prateleira do 6leo de café e suas propriedades
sensoriais e bioativas de interesse (FRASCARELI et. al., 2012) . Nos artigos da Unicamp que
abordaram o microencapsulamento de café verde, os pesquisadores também avaliaram diferentes
combinacgdes de materiais de parede e condi¢des de processamento via spray drying. A combinacéao
de amido modificado Hi-cap com maltodextrina mostrou-se como a mistura mais eficiente de
material de parede em relagdo a estabilidade oxidativa do 6leo microencapsulado (CARVALHO et
al., 2014; SILVA et al., 2014).

A Agroindustrial Chemistry Laboratory da Toulouse University publicou trés artigos
relacionados ao microencapsulamento de 6leos vegetais, enquanto o Laboratory of Agro-Industrial
Chemistry, da mesma universidade, publicou quatro trabalhos entre 2012 e 2014. O destaque foi
para este ultimo laboratorio que, além de ter publicado um artigo de revisdo sobre
microencapsulamento de proteinas vegetais em geral, focou em trés artigos no estudo das condi¢des
operacionais e combinacdo de materiais encapsulantes para o microencapsulamento de alfa
tocoferol obtido de diferentes fontes, como por exemplo da flor de girassol. E importante ressaltar
que os pesquisadores realizam testes prévios sobre a estabilidade das emulsdes formadas pela
mistura do “material a ser encapsulado” + “agua” + “encapsulante”, uma vez que emulsdes nao
estaveis resultam, em geral, em baixa eficiéncia de encapsulamento (NESTERENKO et al., 2012;
NESTERENKO, 2013; ALRIC; DURRIEU, 2013).

O centro de pesquisa Central Institute of Fisheries Technology, na india, destacou-se com
cinco publicacdes sobre microencapsulamento de dleo de peixe, rico em 6mega 3. A universidade
de Cordoba, na Argentina, teve participacdo com quatro publicagdes entre 2014 e 2016 sobre
microencapsulamento de 6leos vegetais e a University of Buenos Aires publicou dois artigos sobre
microencapsulamento de éleo de peixe. Por sua vez, a University of Putra Malaysia publicou cinco
trabalhos na area com diferentes matrizes vegetais. Na China, principal ator no processo de depdsito
de patentes, nenhum dos onze artigos publicados (entre 2012 e 2019) estd relacionado aos
depositantes das patentes deste mesmo pais.
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CONCLUSAO

O microencapsulamento de dleos vegetais, em particular do 6leo de café é vem sendoestudado
pelas universidades e centros de pesquisa pelo mundo, no entanto ainda é modesto em relacdo a
geracdo de propriedade intelectual. A Ciéncia e Tecnologia de Alimentos destaca-se como a
principal area cujas patentes analisadas estdo relacionadas. Tais patentes apresentam diferentes
aplicagdes de 6leos microencapsulados destinados principalmente a alimentacdo (humana e animal),
industria farmacéutica, preservacdo de compostos bioativos, cosmetica e polimeros. A China
destacou-se como o principal pais depositante com protagonismo para empresas privadas como
detentoras das patentes depositadas.

As principais classes de cddigos de classificacdo internacional de patentes foram o A23
(Produtos alimenticios e seu beneficiamento; café, chas e sua manufatura; tratamento fisico e
conservacdo) com 61 % das patentes analisadas, seguido da classe A61 (Preparagdes para produtos
farmacéuticos) com 30 % das patentes analisadas.

Neste trabalho foram analisados 157 artigos cientificos na base de dados Scopus. O Brasil se
destacou com a publicacdo de 36 artigos e as universidades com o maior numero de publicacfes
foram a brasileira Unicamp, de Campinas-SP e a Universidade de Toulouse, Franca, ambas com
sete publicacBes no periodo estudado.

Apesar de ser o maior produtor e maior exportador de café no mundo, o Brasil ndo apresenta
tecnologia no quesito concessdo de patentes e, por outro lado, apresenta-se como o lider na
publicacdo de artigos cientificos relacionados ao uso microencapsulamento para preservacdo de
alimentos/dleos.

O Brasil é o segundo maior consumidor de café do mundo com destaque no processamento
em grande escala de café sollvel. Essa alta industrializacdo do café sollvel gera uma quantidade
expressiva do co-produto que é a borra de café. Como o éleo pode ser obtido tanto do café torrado
quanto da borra, é preciso potencializar a capacidade cientifica brasileira na busca de solugdes
tecnoldgicas para a destinacdo de residuos agroindustriais, uma vez que este setor apresenta grande
protagonismo para a economia do pais. Existe uma grande area pouco explorada que visa a
aplicacdo comercial da borra de café para a recuperacdo de 06leos, substancias caracteristicas do
aroma e compostos bioativos.

A industria nacional e a comunidade académica devem estar atentas a este setor que tanto
influencia na economia brasileira, observando oportunidades de desenvolvimento e evolucdo
constantes, sobretudo na transformacdo de pesquisas académicas em inovacao tecnoldgica. O
microencapsulamento é um tipo de tratamento do 6leo vegetal/6leo de café que pode proporcionar
um aumento do potencial produtivo e do incentivo a inovacao tecnoldgica na agroinddstria, bem
como a valorizagdo dos seus residuos.
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ABSTRACT: This work aimed to present the current scenario of technological innovation involved in
extraction and applications of coffee oil through patents listed in Derwent Innovations Index and INPI
platform. Keywords combinations such as (i) “coffee oil” AND “extraction”; (ii) “coffee oil” AND “aroma”
(iii) “coffee oil” AND “microencapsulation”, (iv) “spent coffee grounds” AND “coffee oil” and (v) “coffee
oil” AND “spray drying” were used as search terms on Derwent’s database, which resulted in 62 patents.
Of those 62 patents, 80 % of them were classified as A23 — (food products and their processing, coffee
aroma; coffee oil, etc.), 31 % were granted in the years between 2014 and 2016, of which USA leads
with 27.9 % and 70 % of the patents. In both cases, the supercritical CO, technique was applied to oil
extraction. Nestec S.A., a subsidiary of NESTLE, at 14.5 %, holds the majority of active patents. Among
patents analyzed on the INPI platform (the same keyword combinations are used, except in portuguese),
the most uses of coffee oil were related to the production of instant coffee, pharmaceutical
manipulations and polymer matrices. Pressing was the extraction method that represented 54 % of the
12 patents found. The main classification was C11B with 52 % of patents. Microencapsulation technique
to preserve aroma and bioactive compounds has been used in some of patents. This topic proved to be
promising in terms of commercial exploitation due to its efficiency in preserving compounds from
vegetable oils. The national industry and the academic community must be attentive to the coffee
sector that influences the Brazilian economy, observing opportunities for development and
technological innovation.

Keywords: coffee oil, extraction, intellectual property, microencapsulation, spray drying
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1 BACKGROUND

Coffee is the world's leading commodity amongst agricultural products. Brazil is by far the largest
producer and exporter of coffee beans and accounted for 36 % of the world's production [1]. In 2018,
Brazil produced 61.65 million bags (of 60 Kg) of coffee, an increase of 37.1 % compared to 2017, of
which the country exported 35.2 million bags, reaching 5.09 billion dollars with an average price of USS
144.53 per bag [1]. Furthermore, Brazil is the second largest coffee consumer on the planet, surpassed
only by United States [2]. The coffee produced and consumed both domestically and abroad generates a
high income, also results in generation of Spent Coffee Grounds (SCG), an important by-product of the
agribusiness. It is estimated that in 2020, the coffee produced in Brazil will achieve about 2.4 million
tons of SCG, considering that processing of one ton of coffee generates approximately 650 kg of SCG [2].

SCG consists of proteins, carbohydrates, ashes, pigments, fibers, lipids and also unsaponifiable
matter, which has high concentration of important bioactive compounds with antioxidant, antimicrobial,
anti-allergenic, anti-atherogenic, anti-inflammatory and anti-thrombotic properties [3], [4]. The
presence of these compounds, which have beneficial effects on human health, makes spent coffee
grounds a potential source of natural antioxidants and has motivated several studies [4], [5], [6], [7], [8]
and [9]. Since it contains approximately 20 % of lipids, coffee beans has attracted greater attention in
the world market, due to the wide application of coffee lipids in the food and cosmetics formulations.

Considering the volatile profile identified in the lipid fraction of roasted coffee oil, it is potentially
applicable in the food industry as a flavor enhancer due to its pronounced aroma [4], [10], [11]. The lipid
fraction of coffee has approximately, 75 % triglycerides and up to 19 % of unsaponifiable matter. This
last fraction is composed mainly of terpenic esters, tocopherols and sterols, in addition to polar waxes
and lipids [12]. The main fatty acids described by Folstar et al. (1985) [13] for coffee oil of the species
Coffea arabica are linoleic acid (41.2 to 42.6 %), palmitic acid (35.2 to 36.7 %), oleic acid (9.5 to 11.9 %),
stearic acid (7.2 to 9.7 %), linolenic acid (1.3 to 2.7 %) and arachidonic acid (0.3 to 1.5 %). Roasted coffee
oil has a peculiar aroma and nutraceutical properties, it’s use in food depends not only on its chemical
characteristic but also on its physical properties.

Coffee oil can be obtained from green, roasted beans or SCG through classical mechanical process
(pressing) or chemical process (solvent extraction) [14]. Regardless of the method used, the lipid
extracts obtained contain volatile substances (characteristics of the aroma), phenolic compounds which
exhibit remarkable antioxidant properties and substances with anti-ultraviolet activity [19].
Technological changes in the edible oil extracted are mainly aimed at stabilizing bioactive and volatile
compounds, which are essential to guarantee the use of coffee oil as an ingredient for several expanding
sectors [15]. Furthermore, various environmental factors have adverse effects on the stability of micro
bioactive compounds and fatty acids present in the coffee oil, hence the microencapsulation of coffee
oil has been evaluated by many researchers as one of the techniques that offers protection against
oxidation from external factors such as heat, humidity and light [15], [16].

The protective activity of the wall materials used in the microencapsulation process reveals the
potential application of this technique to preserve the volatile compounds of coffee oil, increasing the
useful life, especially the aromatic compounds [16]. The use of agro-industrial by-products, in particular
SCG, as a source of edible oil and other compounds such as phenolics, diterpenes, sterols, among
others, in addition to substances characteristic of the aroma, arouses scientific interest, due to the
availability and potential of this residue. In this context, the objective of this work was to identify the
main international trends in the process of extraction and use of coffee oil with a view to its use in the
food and pharmaceutical industry through an analysis of deposited patents.

2  MATERIAL AND METHODS

The technological research was carried out from April to July 2019 between 1963 and 2019. This
period was therefore taken into account to evaluate the patents listed in the Derwent Innovations
Index® (Clarivate) and National Institute of Intellectual Property Office (INPI, acronym in portuguese)
databases. The following keyword combinations were used in the topic field of the databases: (i) “coffee
oil” AND “extraction”, (ii) “coffee oil” AND “aroma”, (iii) “coffee oil” AND “microencapsulation”, (iv)
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“spent coffee grounds” AND “coffee oil” and (v) “coffee oil” AND “spray drying”. English keyword
combinations were used on the Derwent’s database, while the equivalent Portuguese keywords were
used to search for patents listed at the INPI database. Results with the aforementioned keywords
present in the patent’s title and/or in the abstract were considered for analysis. The patent documents
found were collected, treated and analyzed for information about the technological survey. Those
international classification codes were considered significant for this work, which presented a quantity
above 5 % of representativeness. It is to be noted that, the search priority was not given to the patents
that are within the secrecy period of eighteen months, i.e. only the already published patents were
considered. The research focuses on the collection of data about the main extraction techniques and
applications of extracted oil from green or roasted coffee. Bibliometric treatment was performed on the
collected data by Microsoft® Excel software version 2010, according to year of application, applicants
(companies, institutions or individuals), areas of knowledge, countries of origin and codes of the
International Patent Classification (IPC).

3  RESULTS AND DISCUSSION

The search on the Derwent Innovations Index platform resulted in a total of 67 patents referring to
the technologies associated with the product of interest (Figure 1).

W A23 - Foods or foodstuffs; Their treatment
2% _ 2%

3% _\ ,_1%

B C11 - Animal or vegetable oils, fats, fatty substances or
waxes; fatty acids therefrom; detergents; candles

A61 - Medical or veterinary science; hygiene

M BO1- Physical or chemical processes or apparatus in
general

CO07 - Organic chemistry

m D06 - Treatment of textiles or the like, laundering;
flexible materials

C08 - Organic macromolecular compounds; their
preparation or chemical working-up; compositions
based thereon

Fig. 1. Distribution of patent according to IPC codes.

Coffee oil has been gaining popularity in the world market, since it has substances that meet the
industry's demand for natural compounds. Amongst the patents analyzed, several applications of coffee
oil were observed, highlighting its use for flavoring beverages [17]. In addition to that, other applications
have been checked, such as the production of polyol from the epoxidation reaction for producing
polyurethane fibers, extraction of bioactive compounds such as chlorogenic acid and kahweol [18],
besides compounds with anti-ultraviolet activity (anti-UV) [19] for cosmetics formulating and also
microencapsulation of volatile compounds [20].

In this work, as a first step, the patent applications were organized according to the International
Classification. In the Figure 1 the filtered classifications are shown, which takes into account of the
section and its class. This division followed the provisions of the IPC’s, as established in the Strasbourg
Agreement, in 1971, with last update on 12/21/2012. After this classification, a selection was applied for
the data collection directed to this work for patent applications involved with the theme of “main uses
and technologies for extracting coffee oil”.

The following patent sections were excluded: physical or chemical products or devices in general
(B0O1), organic chemistry (C07), organic macromolecular compounds (C08) and treatment of textile
products, instrumentation (D06), as they represented less than 5 % of patents analyzed and did not fit
the objectives of the mapping carried out. After the re-classification, 62 patents were considered for
analysis, with codes belonging to the sections A23F, A23L, A61K and C11B for this work (Figure 2).
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According to Figure 2, most patents were classified in the class A23F, which represents 70 % of the
documents analyzed, in the area of food products like coffee, tea, their manufacturing, processing,
physical treatment and conservation. The second class with the highest number of patents was C11B,
representing 11 % of production, which comprises of raw material extraction from waste substances,
refining or preserving oils, fatty substances such as lanolin, fatty oils or waxes, essential oils, perfumes
(drying oils) and production of oils or fats from various raw materials. The code A61K focuses patents on
preparations for pharmaceutical products and A23L on the methods of preparation, modification,
preservation of food products and soft drinks, both codes constitute 6 % of the total patents analyzed.
From the initial analysis of the patent classes, it shows a clear trend in the application of raw materials
with sensory and bioactive properties in the food and cosmetics industries.

W A23F - coffee; tea; their substitutes; manufacture, preparation, or
infusion thereof

m A23L - Foods, foodstuffs, or non-alcoholic beverages, not covered
by subclasses A21D or A23B-A23J; their preparation or treatment,
e.g. cooking, modification of nutritive qualities, physical treatment
(shaping or working, not fully covered by this subcla

C11B - Producing, e.g. by pressing raw materials or by extraction
from waste materials, refining or preserving fats, fatty substances,
e.g. lanolin, fatty oils or waxes; essential oils; perfumes (drying-oils
CO9F)

M A61K - Preparations for medical, dental, or toilet purposes (devices
or methods specially adapted for bringing pharmaceutical products
into particular physical or administering forms A61J 3/00; chemical
aspects of, or use of materials for deodorisation of

Fig. 2. Most prominent IPC codes in the survey carried out on the Derwent base.

Since most of patents were categorized under IPC A23F , the subdivisions within this class were
analyzed (Figure 3). Out of 43 patents under classification A23F, the code A23F-005/46 represented 21
% of the patents researched and it presents by definition works with coffee aroma, coffee oil, flavoring
of coffee or coffee extract synthetic coffee flavorings. Code A23F-005/48 - Isolation of coffee flavoring
or coffee oil - represented 19 % of patents, followed by code A23F-005/40 - Coffee infusion, aroma
extracts of coffee or coffee oil - with 9 % of the patents under the A23F classification.

20 -

15

%
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o
'

Fig. 3. Main codes of International Patent Classification with filter in A23F.

A23- FOODS OR FOODSTUFFS; THEIR TREATMENT, NOT COVERED BY OTHER CLASSES; A23F- COFFEE; TEA; THEIR SUBSTITUTES; MANUFACTURE,
PREPARATION, OR INFUSION THEREOF; A23F- 005 - Coffee; Coffee substitutes; Preparations A23F 005/46 - Coffee flavour; Coffee oil; Flavouring of
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coffee or coffee extract (synthetic coffee flavours A23L 27/28); -A23F 005/48- Isolation of coffee flavour or coffee oil; A23F-005/40 - using organic
additives, e.g. milk, sugar; A23F-005/00- Coffee; Coffee substitutes; Preparations thereof; Extraction of coffee (isolation of coffee flavour or coffee
oil A23F 5/48); Coffee extracts (with reduced alkaloid content A23F 5/20); A23F-005/24- Making instant coffee (methods of roasting extracted coffee
A23F 5/06); A23F 001/08; A23F-000/00; A23F-005/08- Methods of grinding coffee (coffee mills A47) 42/00); A23F-003/40- Tea flavour; Tea oil;
Flavouring of tea or tea extract (synthetic tea flavours A23L 27/20); A23F-005/36- Further treatment of dried coffee extract; Preparations produced
thereby, e.g. instant coffee (removing unwanted substances A23F 5/18; flavouring A23F 5/46) ; A23F-005/20 - Reducing or removing alkaloid
content; Preparations produced thereby; Extracts or infusions thereof ; A23F-001/08; A23F-001/08; A23F- 001/12; A23F 001/02; A23F-005/50 -
from coffee extract; A23F-005/06- Treating tea before extraction (reducing or removing alkaloid content A23F 3/36);A23F-005/06- Preparations
produced thereby (tea extract preparations A23F 3/16) ; A23F-005/18 - from coffee extract ; A23F-001/00.

The annual evolution of patent filings related to coffee oil, in the different industrial sectors
(extraction, application in food and cosmetics) between the years 1970 and 2019 is shown in Figure 4.

The period between 2014 and 2016 had maximum number of patents filed (31 %) of all existing patents
in the Derwent Innovations Index database, considering the keywords applied in this research.
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Fig. 4. Evolution of patent filings between 1970 and 2019 in the Derwent database.

Among the 62 patents considered, the main countries with patent applications can be seen in Figure
5. The United States leads with 17 patents (27.9 %), followed by Japan with 13 (21 %). 8.2 % (5 requests)
were applied by European countries through EP- European Patent Office.
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Fig. 5. Number of granted patents/countries listed in the Derwent database.

In order to obtain coffee oil rich in chemically active components, the extraction method plays a
crucial role in the process. Therefore, patents were assessed for the method of extraction and selection
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of the solvent used in the case of chemical extraction. For the purpose of recovering coffee oil, amongst
the patents analyzed the main technologies involved were mechanical pressing, supercritical fluid with
CO,, use of volatile solvents (mainly with hydrocarbons such as heptane, ethanol, acetone, ethyl
acetate, chloroform and petroleum ether) and ultrasonic waves. It is worth noting that 70 % of the
patents refer to the use of supercritical CO, as extraction technique. Some works used the combination
of two or more techniques.

The patent, CN107674758-A — “Extraction of coffee oil by ultrasonic subcritical fluid extraction
involves extracting of dried coffee using solvent, ethanol in general, under preset conditions, removing
the solvent and residue using thin-film evaporator” [21], describes the extraction technique of coffee oil
from SCG, using fossil solvents, supercritical fluid and ultrasonic waves. The solvents used were liquid
propane, butane, isobutene and dimethyl ether. This combination of techniques enabled the effective
and complete extraction of the active components of coffee, with satisfactory yield. The solvent can be
recycled efficiently, thereby reducing solvent loss and operating costs. The product obtained did not
contain solvent residue and can be used without restrictions in the food and cosmetic industries.

Even though ethanol, produced from biomass, with a lower toxicity as compared with fossil solvents,
only one patent addressed this as a solvent to obtain coffee oil [22]. The interest in ethanol as solvent in
the extraction processes is due to the fact of recovering an extract more rich in phenolic, terpenes and
aromatic compounds, generating a fraction rich in natural antioxidants from a more sustainable
technology [4],[23]. In addition to oil extraction, the supercritical fluid with CO, technique has also been
patented for extracting aromas present in coffee oil and incorporation into other vegetable oils [24]. The
microencapsulation of vegetable oils is observed as a worldwide trend in the preservation of aromatic
and bioactive compounds (16).

Microencapsulation of coffee oil has been described in W02010038064-A1-“Consumer care or food
composition e.g. toothpaste, consists of mesoporous microparticulate material, at least some of pores of
which are loaded with ingredient, where mesoporous microparticulate material is encapsulated by
capping layer”. The invention was intended for the use of coffee oil in the food industry [25].

The aforementioned patent suggests that the use of microencapsulated material (coffee oil) in food
formulation provides high availability of bioactive ingredients, due to the ability to control and direct
their release, besides protecting unstable compounds from oxidative reactions. The microencapsulated
material applied in the food composition increases the useful life of the compounds responsible for the
aroma, without necessarily requiring the use of natural essential oils or the use of other ingredients that
can negatively affect some properties of the food [16],[26]. In this sense, the technique of
microencapsulation of vegetable oils has been recommended to prevent the loss of volatiles, the
degradation of lipids, unwanted interactions with other ingredients, etc.

The microencapsulation process produces microparticles formed by the oil (located mainly in the
core) surrounded by the wall material (encapsulating material). This process not only prevents losses
and chemical changes during the production and storage of food, but also results in a versatile
ingredient in powder form and with new technological properties [12], [16], [26]. Given the small
number of patents related to microencapsulated coffee oil and the wide applicability of this product, it
is possible to confirm that there is still a vast area to be researched and that new patents can be
developed, enhancing the technological innovation of these materials and their applications.

Among the 62 patents analyzed, 48 documents belong to a group of the 13 main applicants (Table 1),
ranging from 2 to 9 patent applications per applicant. The main applicant was Nestec S/A, a Nestlé
subsidiary with 9 orders. It was possible to verify that among the main actors in the process, there was
no university or government research institutes. Therefore, most applicants belong to the private sector,
such as General Foods Corporation, Ajinomoto General Foods Inc. and Kraft Food Corporation, etc.

Table 1. Main Applicants*

Applicants Numbers of patents
NESTEC SA 9
GENERAL FOODS CORP 6
PROCTER & GAMBLE CO. 6
SOC PROD NESTLE SA 6
UCC UESHIMA KOHI KK 4



AJINOMOTO GENERAL FOODS INC
KONINKLIJKES DOUWE EGBERTS B.V.
KRAFT FOODS RD INC

HAIR ORIGHT INT CORP

NESTLE SA

SINGTEX IND CO LTD

ZELLERB L

89

N NN NWWW

Total

48

*Companies that filed only one patent were not listed

The company Resitec, from Brazil, has 1 patent filed with the researched theme, related to the
process of obtaining unsaponifiable material from the coffee oil for sterols and terpenes recover [27].
Another invention of Brazilian origin listed in the Derwent database belongs to the Regional Cooperative
of Coffee Growers of Guaxupé and has been patented for oil extraction by pressing. According to the
authors, this process is a low cost and resulted in a high-quality product, naturally free of solvents [28].
Despite occupying the first position in production and the second in consumption of coffee in the world
[2], the number of Brazilian patents worldwide related to this theme is still very small. Only twelve (12)
patents were found on the INPI platform in the search. From these, 50 % belong to the C11B class,
followed by A23F (42 %) and A61K (8 %). In Figure 6, the patent codes filed on the Brazilian platform are

listed.

H C11B 3/10 - Refinagdo de gorduras ou dleos graxos; / por adsorgdo;

m C11B 1/08 - Produgido de gorduras ou dleos graxos a partir de matérias -primas;
/ por prensagem; / por prensagem a quente;

m C11B 1/10 - Produgdo de gorduras ou dleos graxos a partir de matérias -primas;
/ por extracdo;

H C11B 1/06 - Produgido de gorduras ou dleos graxos a partir de matérias -primas;
/ por prensagem;

C11B 13/00 - Recuperagdo de gorduras, 6leos graxos, ou acidos graxos a partir
de materiais de refugo;

B A23F 5/40 - Café; Substitutos do café; Sua preparagdo; / Infusdo de café;
Infus3o de café; Obtencdo de café instantaneo; / Secagem ou concentragdo do
extrato de café; / aditivos organicos;

m A23F 5/30 - Café; Substitutos do café; Sua preparagdo; / Infusdo de café;
Infus3o de café; Obtencdo de café instantaneo; / Secagem ou concentragdo do
extrato de café; / por eliminagdo da dgua por congelamento;

B A23F 5/28 - Café; Substitutos do café; Sua preparagdo; / Infusdo de café;
Infus3o de café; Obtencdo de café instantaneo; / Secagem ou concentragio do
extrato de café;

m A23F 5/02 - afé; Substitutos do café; Sua preparagdo; / Tratamento do café
verde; Preparagdes produzidas dos mesmos;

A23F 5/50 - Café; Substitutos do café; Sua preparagdo; / Aromatizante do café;
Oleo do café; Aromatizagdo do café ou de extrato do café; / Isolamento do
aromatizante do café ou dleo de café; / a partir de extrato de café;

B A61K 47/44 - Preparagbes medicinais caracterizadas pelos ingredientes ndo
ativos utilizados, p. ex. excipientes, aditivos inertes; / Oleos, gorduras ou ceras
de acordo com mais de um dos grupos ;

Fig. 6. Distribution of IPCs related to obtaining coffee oil by international classification codes on the

INPI database.

Within the INPI, a survey was carried out on the raw materials related to the keywords applied,
identifying which were most representative on the Brazilian platform. Figure 7 shows the raw materials

used to obtain oil in these patents.
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Numbers of patents
Fig. 7. Raw materials used to obtain coffee oil, according to patents identified at the INPI database.
Amongst the patents analyzed on the INPI platform, the highlights were the production of instant
coffee with the concentration of aromas from roasted coffee oil, used in pharmaceutical composition

for drug absorption and also applied as a stabilizing agent for polymer matrices. Among the patents
analyzed data the most cited techniques for the coffee oil extraction were also evaluated (Figure 8).

M Pressing
M Solvents
Supercritcal

o Not reported

Fig. 8. Coffee oil extraction methods identified at the INPI database.

Regarding the technological scope to coffee oil extraction, the pressing, solvent and supercritical
fluid was identified. The pressing was the most used technique (54 % of the patents analyzed) to obtain
coffee oil. Press extraction is a cleaner technology, without the use of solvents. However, the roasted
coffee bean has a high amount of lignin, which makes it difficult to oil recover by pressing [29]. The
solvent extraction represented 23 % of the patents analyzed and, among the most used solvents,
hexane and ethanol stand out. Regarding the yield, the use of solvents is more satisfactory, justified by
the direct interaction between the solvent and lipids inside the vegetal cell. Thus, studies to evaluate
new techniques for the breakdown of lignin are necessary and its can allow to the oil recover from
roasted coffee more attractive on a large scale.

According to Figure 9, the years 2014 and 2016 presented the highest number of patents filed,
considering 1992 as the starting point for first patent filing registration at the INPI, by the company
Société des Produits Nestlé. The patent Pl 9204135-3 A2 deals with the production of instant coffee
powder, with the addition of oil to be reintroduced into instant coffee powder as an aroma enhancer
[30]. The increase in interest on the part of applicants showed an increase in the number of patent
filings on this subject, going from just 3 until the year 2012 to 12 until July 2019. 2014 was the year with
the highest number of patents. The patent documents for the years 2018 and 2019 were not reported,
due to the confidentiality period, but the number of patents for these years might still increase.
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Fig. 9. Temporary evolution of the patent application between 1992-2017 on the INPI basis.

Figure 10 illustrates the main countries with patent applications in Brazilian territory, in which it can
be seen that Brazil holds 66 % of the patents deposited with the INPI. Among the patents of Brazilian
origin, 50 % belong to the Cooperative of Coffee Growers of Guaxupé-MG, while the other half belongs
to federal universities such as the Federal University of Goias, State University of Campinas and Federal
University of Pernambuco (UFPE, acronym in Portuguese).

M Brasil
HEP
Japan

M Switzerland

Fig. 10. Numbers of patent per Countries in INPI base.

Amongst the universities, UFPE stands out with two patents filed in the INPI. In these cases, one of
them applies the oil extracted from SCG as a raw material for pharmaceutical purposes and the other as
a stabilizing agent for polymeric matrices. The patent titled “Use of coffee grounds oil and
pharmaceutical composition - BR 10 2016 028713 8” [31] does not describe the oil extraction process,
but the use of ground seed oil as a promoter for cutaneous absorption of lipophilic and hydrophilic
drugs. The patent - BR 102012024569-8 [32] refers to the use of oil extracted from SCG as a stabilizing
additive of polymer matrices exposed to ionizing radiation. Viscosimeter tests showed a protection of
approximately 67 % of the polymeric matrix. Among the main applicants, it was possible to enumerate
the percentage of patents that were applied by companies, cooperatives and universities (Figure 11). In
this scenario, only legal entities were identified as applicants. In this search, any patents were identified
when using the combination of the keywords “coffee oil and microencapsulation” and “coffee oil and
spray drying”.
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Fig. 11. Kind of Applicants.

From these data, it appears that the interest on the part of agencies and universities that promote
research addressing the methods and application of coffee oil is still modest. Coffee oil is used as a
natural additive in foods (antioxidant properties, flavoring) and has potential for application in several
industrial sectors. In its entirety, the patents presented in this work focused on using coffee oil directly
in food formulations. The extraction of bioactive compounds present in the oil represents an area of
technology that needs more attention from researchers. Given the interest of society in seeking new
natural compounds and clean technologies for the use of residual biomass aiming to obtain ingredients
of industrial interest, these kind of studies have high potential and are still little explored.

4 CONCLUSIONS

This work aimed to present the scenario of patents in the area of extraction and main applications of
coffee oil on the platforms available for consultation from INPI and Derwent Innovations Index. In the
Derwent database, the applied keywords resulted in 62 selected documents, in which 80 % were
classified as A23 - inserted in the area of food products and their processing; coffee, teas and their
manufacture; physical treatment and conservation. Considering only the class A23, 70 % of the
documents analyzed within this classification belong to A23F. Within the A23F classification, 21 % of the
documents belong to the code A23F-005/46 - coffee aroma; coffee oil; flavoring of coffee or coffee
extract (synthetic coffee flavorings). The period between 2014 and 2016 was responsible for 31 % of the
evaluated documents and the United States has an expressive leadership with 27.9 % of the patents
filed. Only two Brazilian patents were listed in the Derwent Index Innovation database.

Among the major reported technologies for the coffee oil extraction, the supercritical CO,
represents 70 % of the patents deposited. Among the technological applications of coffee oil stands out
the use as an aroma enhancer in the food industry. Nestec SA, a subsidiary of NESTLE, was the main
depositor, with 14.5 % of the patents. Other private sector companies also stood out such as GENERAL
FOOD CORPORATION, Ajinomoto, NESTLE and Kraft Food Corporation. In the patents analyzed on the
INPI platform, the coffee oil is related to the production of instant coffee with the concentration of
aromas, use in pharmaceutical formulation for the drugs absorption and as stabilizing agent for polymer
matrices.

Among the most reported extraction methods, pressing represented 54 % of patents found on the
INPI platform. Brazil stood out as the main depositor country, being the main actors in the process
linked to cooperatives and universities. The main class of international classification code was C11B
(producing, e.g. by pressing raw materials or by extracting waste materials, refining or preserving fatty
lanolin, fat oils or waxes; essential oils) with 52 % of analyzed patents. The Cooperative of Cafeeicultures
of Guaxupé-MG has 30 % of the patents deposited. No patents were found on the INPI platform related
to the keywords “microencapsulation and coffee oil” and “coffee oil and spray-drying”.

This theme requires greater attention on the part of research centers, universities and development
institutions regarding the possibility of development of patentable inventions. Microencapsulation
proved to be promising in terms of commercial exploitation due to its efficiency in preserving essential
compounds in vegetable oils. The national industry and the academic community must be attentive to
the coffee sector that influences the Brazilian economy so much, observing opportunities for constant
development and evolution, especially in the transformation into technological innovation.
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There is a large area still little explored aiming at the commercial application of SCG for ails,
bioactive compounds and co-products recovery. In consequence, few patents developed for the
extraction of SCG compounds with possible application in several sectors such as agriculture, cosmetics
and food were observed. Its potential future is for functional foods and natural anti-oxidants production
and/or as a flavor enhancer. Many other applications in different areas of society are expected to
emerge with the use of coffee oil as a raw material, since the purification of the lipid extract to isolate a
single fraction of compounds or a specific molecule is an open field that offers new opportunities for
scientific studies and patents. It is necessary to enhance the Brazilian scientific capacity in the
dissemination of technological solutions for the disposal of agro-industrial waste, since this sector has
an important role for the country's economy. Furthermore, microencapsulation of SCG’s oil can provide
an increase in the productive potential and incentive to technological innovation in the agro-industry, as
well as the valorization of its residues.
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ABSTRACT: Brazil is the largest producer and exporter of coffee in the world. The oil recovered from Spent Coffee Grounds
(SCG), a residue generated in large scale, can be used as a source of several classes of compounds with bioactive and sensory
interest. The present study was undertaken to evaluate the influence of microencapsulated, by spray drying, and non-
microencapsulated SCG’s oil addition on sensory properties of commercial mixed juices with different SCG oil (extracted
using ethanol) concentrations. Microencapsulated SCG oil, with capsul® and Arabic gum as wall materials, was five times
more stable than non-microencapsulated one proving the effectiveness of microencapsulation in protecting against oxidation.
The SEM images allowed the visualization of the microcapsules’ surfaces, enabling a safe analysis of the microencapsulation
efficiency. The juices were described by 22 sensory attributes, in CATA test, and the lower the concentration of SCG oil, the
higher the acceptance means. Moreover the microencapsulation was not able to mask the attributes related to the incorporation
of ail, such as coffee aroma and flavor, and mainly the bitter taste, which were drivers of disliking both for the total universe of

consumers and for segmented groups.
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1 INTRODUCTION

Agro-industrial waste has been adopted as an alternative to reduce environmental and occupational health
impacts, to expand emerging and sustainable technologies (JONES and JEW, 2007; ORIOLI et al., 2016)
and to increase the supply of natural products that can be applied in different industry sectors. Once the
new environmental rules have become stricter, the use of waste may prove to be economically viable in
the agribusiness sectors (FERRARI et al., 2004; PAULA et al., 2015). Once waste disposal contributes
substantially to the degradation of air, water and vegetation, it is essential to concentrate efforts on the
adoption of concrete and sustainable solutions for the feasible use of waste as new products (GURAK et

al., 2012; PAULA et al., 2015; PAGE et al., 2017; LAl et al., 2017).

Roasted coffee oil is a product traditionally used as a natural flavoring, for the industries of candies,
cookies, chocolates, instant coffee, iced coffee, ice cream, desserts, cappuccino coffee, puddings, and
milk-based products, due to its pronounced and pleasant aroma (FRASCARELI et al., 2012). In the
soluble coffee industry, roasted coffee oil is incorporated as a flavor enhancer (ADANS and
DOUGAN,1985). Once it contains, in general, more than 20 % of oil, spent coffee grounds (SCG) can
be used as a source of this natural product that presents several classes of compounds of sensory interest

in its volatile fraction (MONDELLO et al., 2005; MOON and SHIBAMOTO, 2010; PAGE et al., 2017).

An emerging technique with the potential to be applied to stabilize spent coffee grounds’ derivatives is the
oil microencapsulation. This technology has been adopted in the cosmetics, pharmaceutical and food
industries to obtain safer products (GOUIN, 2004; GHARSALLAOUI et al., 2007; JYOTHI et al., 2012;
KAUSHIK et al., 2015; SILVA-JAMES et al. 2018). SCG oil microencapsulation can become a
competitive technological innovation once it preserves the volatile composition of the oil as well as
protect oil against oxidative degradation (JAFARI et al., 2008; FRASCARELI et al., 2012; SUN-
WATERHOUSE et al.,, 2014, GETACHEW and CHUN, 2016). Furthermore, there are several
possibilities of applications for the national coffee industry since Brazil is the largest producer and
exporter of coffee in the world. According to the International Coffee Organization (ICO), Brazil
produced almost sixty-three million bags (of 60 Kg) of coffee beans between April 2018 and April 2019.

In 2019, the country exported around thirty-five million bags (ICO, 2019).

Besides to the health benefits that can be provided by foods enriched with bioactive compounds, it is

important that the product presents sensory characteristics of interest to consumers (CIVILLE and
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OFTEDAL, 2012). Sensory testing presents such a great importance in the food industry to assess the
acceptability and product quality, and also represents part of an industry's quality control plan (STONE

and SIDEL, 2004).

The acceptance test is such an indispensable component in any sensory evaluation program and indicates
how much a person liked or disliked a sample. (STONE and SIDEL, 2004). Descriptive methods are
traditionally performed with trained assessors, since consumers have long been considered not capable of
performing such tests (LAWLESS and HEYMANN, 2010; MOUSSAOUI and VARELA, 2010).
However, in the last decades, some alternative descriptive tests performed by consumers emerged, such as
Check-all-that-apply (CATA) which uses untrained assessors (consumers). CATA is a versatile multiple-
choice test, in which assessors are given a list of descriptive terms and are asked to point out which ones
describe the sample (ARES and JAEGER, 2013). CATA test has some advantages: it uses untrained
assessors, and therefore it is less time-consuming than classic descriptive methods (VARELA and ARES,
2012). However, CATA has limitations such as the smaller discrimination of subtle differences in sample
formulations (MOUSSAOUI and VARELA, 2010; MELLO et al., 2019). Hence, the choice of performing

descriptive tests with trained assessors or consumers depends on the purpose of the study.

SCG reuse would mitigate waste disposal and create beneficial natural food products (PAGE et al., 2017).
The present study was undertaken to evaluate the influence of microencapsulated and non-
microencapsulated SCG’s oil (extracted using ethanol) addition on sensory properties of commercial

mixed juices.

2 MATERIAL AND METHODS

2.1 Spent Coffee Grounds Drying

The SCG were dried in a convective dryer with air flow between 50 and 60 °C until 5 % humidity.

2.2 SCG’s characterization in terms of lipid content

The lipid content of the SCG was performed in continuous reflux extractor (Sohxlet) using petroleum
ether, according to the AOAC method (2004).

2.3 SCG processing to obtain the oil by hydroethanolic extraction

The homogenized and dried SCG were extracted using hydroethanolic solution (90 °GL) in the proportion

1:4 (SCG/extracting solution) in orbital shaker for 30 min at 70 °C, previously optimized for other oil
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seed matrices (SILVA-JAMES et al.,2018). The final solution was then filtered and evaporated for 30 min

at 65 °C in a rotary evaporator to obtain the crude hydroethanolic extract.

2.4 Extract’s Characterization

2.4.1  Oxidative Stability
The oxidative stability was carried out on a 679 Rancimat apparatus (Brand Metrohm model 743,) at 110

°C using an average air flow of 10 L.h™". The result was expressed as the period of time necessary to reach

the critical oxidation point (AOCS, 2001).

24.2 Quantification of the polar and nonpolar fraction in the extract

The extract was fractionated in order to separate the polar and nonpolar compounds. For this purpose, an
ethanol:water solution (10:90) was used as the solvent. The oil was mixed with the extraction solution at
20 °C for 10 min in orbital stirring and, then, fractionated in a separating funnel. After 15 min, the two
phases were separated and weighed, after solvent evaporation.

2.5  Wall material selection

In order to obtain homogeneous microcapsules, a stable emulsion is required and prepared mixing the oil
(core), wall material and water. These tests were carried out using tapioca, pectin, Arabic gum,
maltodextrin and capsul®. After all assays, the selected microencapsulate agents was a mixture of capsul®
and Arabic gum (3:1) as previously optimized by SILVA-JAMES et al. (2018) for microencapsulation of
pomegranate seed oil. Moreover, this assay resulted in the more stable emulsion among all the tests
performed.

2.6 Microencapsulation of SCG’s ethanolic extract

The microencapsulation of the SCG’s ethanolic extract was carried out in a laboratory scale spray dryer
(Brand Lab Plant, model SD06). The equipment was feed with a mixture of SCG’s oil, water and
microencapsulating agent previously prepared in a homogenizer in order to obtain a stable emulsion. The
emulsion was prepared by mixing 5.8 % SCG’s oil, 17.2 % wall material and 77 % water. The wall
material was a mixture of capsul® and Arabic gum (3:1). Then this mixture was atomized and dehydrated
with a stream of hot air to form microcapsules. After preliminary assays, the operational conditions were:
inlet air flow (20 kg.h™), feed flow (0.485 L h™) and inlet air temperature (150 °C), using a 0.7 mm
diameter nozzle. The room temperature was maintained at 25 + 0.5 °C and relative air humidity in about

40 %. The powder was stored into sealed metallic packaging at -18 °C.



102

2.7  Microcapsules’ Characterization

2.7.1  Oxidative stability of microencapsulated oil
The determination of the microcapsules’ oxidative stability was performed using the same method

described in the item 2.4.1

2.7.2  Microstructural analysis in Scanning Electron Microscope (SEM)
The analysis of the surface structure of the microcapsules was performed by TM3030 plus Hitachi

Scanning Electron Microscopy (SEM), with an acceleration voltage of 15 kV and a magnification
between 500x and 9000x. A small amount of sample was sprayed on double-sided adhesive carbon flaps,
mounted on a specific cylinder and inserted into the microscope to obtain the microphotographs (SILVA-
JAMES et al., 2018).

2.8 Sensory Evaluation

Previously, the project was submitted to the Research Ethics Committee of Federal University of Rio de
Janeiro (UFRJ, acronym in Portuguese) via Plataforma Brasil website and was approved under the

number 15751419.8.0000.5257.

2.8.1  Acceptance test - Sensory stage 1
In order to choose which juice would be added with the microencapsulated and non-microencapsulated

SCG’s oils, the company “Suco Que Beleza”, a project partner, first provided samples of five juices
whose compositions are listed in Table 1.

Table 1. Composition of the juices evaluated in the acceptance test — stage 1.

Juice code Description”

Water (34.4 %), cocoa pulp (50 %), caramel (5 %),

Complete Juice (CJ
P (©) vanilla aroma (0.6 %) and Brazil nut (10 %)

Juice without Nut (JWN) Water (4_14.4 %), cocoa pulp (50 %), caramel (5 %)
and vanilla aroma (0.6 %)

Water (35 %), cocoa pulp (50 %), caramel (5 %) and

Juice without Vanilla (JWV) .
Brazil nut (10 %)

Water (39.4 %), cocoa pulp (50 %), vanilla aroma

Juice without Caramel (JWC) .
(0.6 %) and Brazil nut (10 %)

Water (84.4 %), caramel (5 %), vanilla aroma (0.6

Juice without Cocoa (JWCo) %) and Brazil nut (10 %)

*mass-by-mass (m/m) percentage of each ingredient for one kilogram of juice
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After weighing each ingredient in the precision electronic digital scale Sf-400, the juices were prepared
by mixing the ingredients using an industrial blender (Skymsen 4 Liters). After preparation, the juices
were kept in a fridge at 5 °C by 12 h until the acceptance test.

The tests were conducted at the Laboratory of Sensory Analysis and Consumer Studies at Federal
University of Rio de Janeiro (UFRJ). The juices were coded with random three-digit numbers and served
in 50 mL white plastic cups. Moreover, water was provided for mouth cleaning. The order of presentation
of the juices was balanced according to Macfie et al. (1989).

The juices were then submitted to the acceptance test with 130 consumers, among people attending the
UFRJ’s School of Chemistry, all over 18 years old, who assessed the acceptance attributes of Overall
liking, hereinafter referred as OAL, Appearance, Aroma, Flavor and Texture. In this test, the participation
of at least 112 consumers is recommended (HOUGH et al., 2006). A nine-point structured hedonic scale
was used for each attribute studied, ranging from “Dislike extremely” to “Like extremely”
(MEILGAARD et al., 1999). The juices were given in individual booths, using identical cups and in
sequential monadic presentations, following the balance of Macfie et al. (1989).

The results were evaluated by analysis of variance (ANOVA) with two sources of variation, juice (fixed
effect) and consumer (random effect), followed by Fisher's Test, at 5 % significance level. Acceptance
data (overall liking) were also evaluated by cluster analysis (agglomerative hierarchical analysis with
Euclidean distance and Ward's method) and internal preference mapping (principal component analysis
with correlation matrix). Data from the segmented groups were then evaluated by ANOVA with two
sources of variation (juice and group) and interaction, both as fixed effects, followed by Fisher's test, at 5
% significance level.

This stage aimed to indicate which product was the most accepted among the five juices so that it would
then be evaluated in the next stage, using the CATA test together with a new acceptance test, in which

microencapsulated and non-microencapsulated SCG’s oils were added in the chosen juice.

2.8.2  Check-All-That-Apply (CATA) and acceptance tests - Sensory stage 2
For the CATA descriptive test, the company “Suco Que Beleza” prepared formulations in which both

microencapsulated and non-microencapsulated SCG’s oils were added in different concentrations to the
sample that had the greatest acceptance in the previous stage of this study. These samples were submitted
to CATA and to a new acceptance test that were carried out in the same session. The methodology for this

new acceptance test was the same applied in the first stage.
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This stage was carried out with a complete factorial design with two factors: the concentration of SCG’s
oil (in three levels: 0 %, 0.16 % and 0.32 %) and microencapsulation (two levels: with and without
microcapsules) (Table 2).

Table 2. Complete factorial design with two factors, their levels and the combinations used.

Factor: Microencapsulation
Without Microcapsule (Non-M) | With microcapsula (WM)

Factor: Concentration of SCG’s oil

0% 0 %-Non-M 0 %-WM
0.16 % 0.16 %-Non-M 0.16 %-WM
0.33 % 0.32 %-Non-M 0.32 %-WM

The definition of attributes was the first stage of the CATA test and was conducted using the Repertory
Grid method, recruiting a group of 10 untrained assessors. The option of using trained assessors was not
considered, since the focus was only to raise the attributes perceived by consumers. They were informed
about the objectives of this stage, aiming at a satisfactory conduct of the work. Four samples, among the
six ones in Table 2, were chosen with greater differences in formulations to be evaluated in pairs by the
assessors during repertory grid. For each pair of samples, consumers indicated the similarities and
differences between them in relation to the sensory attributes, generating an initial list with the sensory
attributes of the studied samples. This initial list of attributes was confirmed and changed in a focus group
formed by the same group of assessors.

Then, 127 consumers participated in the acceptance and CATA tests. At CATA, participants were asked
to select the sensory attributes that they considered appropriate to characterize the samples
(GIACALONE et al., 2013). In order to minimize the effect of the order of attributes on the consumers’
responses (ARES et al., 2013), forms were prepared with different orders of presentation of the attributes
across consumers (MEYNERS and CASTURA, 2016).

The results of the acceptance test of this stage were evaluated by ANOVA with the sources of variation
SCG’s oil concentration (fixed), microcapsules (fixed), concentration*microcapsules interaction and
consumer (random), followed by Fisher’s test, at 5 % of significance.

The CATA results were evaluated by the frequencies at which the attributes were marked for each
sample. The differences (p<0.05) in the frequencies of indication of each attribute among the samples
were evaluated by Cochran's Q test (nonparametric test for binary data) (VARELA and ARES, 2012)
followed by McNemar's test, at 5 % of significance. Correspondence analysis (CA), a multivariate

analysis applied to frequency table data (ARES et al., 2013), including the test of independence between
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rows and columns at 5% of significance, was also conducted. Possible effects (and their significance) of
the sensory attributes evaluated on the samples’ acceptance were evaluated by Penalty analysis
(ISERLIYSKA et al.,, 2017). All statistical analyses were performed using the XLSTAT 2019.2.3

program (Addinsoft).

3  RESULTS AND DISCUSSION

3.1  SCG’s characterization in terms of lipid content
The oil content was 28.6 % + 0.4 (in 100 g of dry basis) and is in accordance with data reported by

Ravindranath et al. (1972), Adans and Dougan (1985), Lago (2001) and Azevedo (2007) who obtained
yields between 25 and 30 % of lipids. Page et al. (2017) reported a lower content (about 20 %) for
espresso’s SCG in capsules. The processing of espresso coffee beverage preparation reduces the SCG in
terms of water-soluble compounds, so a higher percentage concentration of lipids may be expected.

3.2 SCG processing to obtain the oil by hydroethanolic extraction

The vyield of hydroethanolic extraction from orbital shaking was 28.1 % = 0.3, in mass, similar to ether
extract, and higher than the reported value by Freitas and Lago (2007), who obtained an ethanolic extract
yield in about 17 % using the SCG from the industry of soluble coffee. Part of this difference can be
attributed to the fact that the extraction process of the aforementioned authors was carried out with 100 %
absolute ethanol, which does not favor the extraction of polar compounds as compared with the

hydroethanolic extraction of this study.

Page et al. (2017) obtained an average yield of 16 % in SCG of blends of espresso coffee sold in capsules.
The authors applied 100 % absolute ethanol to carry out the extraction. In the extraction carried out in this
work, the hydroethanolic solution used in excess and at 70 °C favors the removal of polar compounds still

retained in the residue, such as phenolic compounds that are associated with antioxidant activity.

3.2.1  Hydroethanolic Extract’s Characterization
Oxidative stability measures the oil's resistance to oxidation under accelerated air flow conditions and

high temperatures. The induction time obtained for SCG oil was approximately 0.24 h, considerably less
than the typical data for refined oils (6 h). This indicates that the roasting, espresso coffee preparation and
oil extraction processes, carried out at elevated temperatures, may have contributed drastically to reduce

the oxidative stability of SCG oil.
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Under the selected conditions for fractionation, approximately 50 % of the polar and non-polar fraction
was obtained. This result indicates that the use of an ethanol:water solution (90:10) increases the recovery
of the polar fraction from SCG as compared with hexane and absolute ethanol, according to results
reported by Page et al., (2017).

3.3 Microencapsulation of SCG’s ethanolic extract

From 300 g of total solids in the emulsion, about 140 g of dry mass (powder) was obtained (Figure 1).
Thus the drying process yield was approximately 47 %. This result agreed with Getachew and Chun
(2016) that reported between 40 and 80 % for microencapsulation of coffee oil. Frascareli et al., (2012)
obtained about 60 % yield in microencapsulation, by spray drying, of roasted coffee oil with Arabic gum

under 150 °C inlet air temperature and 30 % of total solids in the emulsion.

Figure 1. Microencapsulation of SCG's ail

3.3.1  Oxidative stability of microencapsulated oil
The oxidative stability of the microencapsulated oil was around 1.25 h, showing that the

microencapsulation increased by more than 5 times the stability of the evaluated crude oil. In preliminary
tests with oil microencapsulation performed only with capsul® as wall material, oxidative stability has
doubled in relation to non-microencapsulated oil. Therefore, the grouping of the encapsulating
characteristics of different wall materials improves the quality of the microencapsulation and enhances
the stability of the microcapsule against oxidation (AGUIAR et al., 2016). Silva et al. 2015 achieved a 42
% increase in the oxidative stability of a blend of pomegranate and soybean oils encapsulated also with

capsul® and Arabic gum.
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Frascareli et al. (2012) reported an increase in the oxidative stability of microencapsulated roasted coffee
oil using Arabic gum at room temperature. As submitted to storage at 60 °C, the microencapsulated oil
proved to be more stable than non-microencapsulated, confirming the efficiency of microencapsulation in
preventing lipid oxidation and, consequently, in increasing the shelf life of oils.

3.3.2  Microstructural analysis in Scanning Electron Microscope (SEM)

The physicochemical characteristics of the microencapsulated oil are mainly controlled by inlet air flow,
inlet air temperature, and encapsulating material composition. Furthermore, the selection of the wall

material is critical, since it protects the core during heating and increases yield by reducing stickiness.

In the images obtained by SEM with 500x magnification (Figure 2), it is possible to observe that the
microcapsules are well aggregated both in the microencapsulation performed only with capsul® as wall
material (left) and in the microencapsulation performed with capsul® + Arabic gum (right). The

aggregation of microcapsules is an important factor and it is strongly influenced by the type of wall
material used due to its direct influence on the fluidity and solubility of microcapsules at the time of their

application in formulations.

TM3030PIus2027 2018/06/11 TM3030PIus2642 2019110710 NM D49 x500 200 pm
Figure 2. 500x magnification image of microencapsulated SCG’s oil with capsul® (left) and capsul® + Arabic gum
(right).

3000x magnification image (Figure 3) shows well-defined microcapsules with large cavities. Probably,

these cavities are formed in the drying chamber, where the water evaporates instantly due to the high
contact surface between the particles and the hot air. Some smaller cavities are seen in the same figures
and are probably formed due to the foam of the emulsion. Emulsion stability is an essential factor for

effective microencapsulation. However, such cavities do not indicate surface flaws that could cause the
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core to be exposed to atmospheric air. In Figure 3, it is also possible to observe a greater homogeneity in

the particles size formed in the microencapsulation process using capsul® + Arabic gum.

The particle diameter ranged from 3 and 40 um which is the usual size range of particles produced by

spray drying (REDDY et al., 2019).

TM3030PIus2049 2018/06/11 NMMD5.4 x3.0k  30pm TM3030Plus2652 2019/10/10 g X 30 pm

Figure 3. Cavities and particle sizes observed in a 3000x magnification image of SCG’s microencapsulated oil with
capsul® (left) and with capsul® + Arabic gum (right).

At 5000x magnification, grooves and cracks on the surface of some microcapsules formed only with

capsul® can be observed (Figure 4), which shows that microencapsulation with a single wall material can

form particles in which oil is not protected against oxidation caused by atmospheric air.

TM3030PIus2050 2018/06/11 NMMD5.4 x5.0k 20 pm

Figure 4. Imperfections on the surface of microcapsules formed with capsul® observed in an image with 5000x
magnification.

On the other hand, the microcapsules formed with capsul® and Arabic gum did not present grooves or

cracks in their surfaces, showing a more efficient microencapsulation due to the aggregation of the
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encapsulating characteristics of both wall materials. At 7000x magnification, it was possible to observe
rounded capsules, as shown in Figure 5, with smooth surfaces, indicating that the encapsulation process
effectively created a physical protection to the core. Silva, et. al. 2015 also achieved well-formed

microcapsules applying the same wall material for pomegranate and soybean oils’ microencapsulation.

TM3030Plus2647 2019/10/10 NM D4.9 x7.0k 10 pm
Figure 5. Surface of microcapsules formed with capsul® and Arabic gum with 7000x magnification.

3.4  Sensory Evaluation

3.4.1  Acceptance Tests — Sensory Stage 1
Data from 125 consumers were considered in this analysis. Data from five participants were excluded due

to incorrect or incomplete completion of the assessment forms.

Table 3 shows the acceptance means for OAL, appearance, aroma, flavor and texture. The source of
variation (factor) "consumer" was used only to reduce the ANOVA'’s error, which would be higher
without the application of this random factor. In other words, the analysis of variance is able to check the
variation of the response variable due to the variation of the independent variable (fixed factor “juice”),

excluding the variation caused by consumers.
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Table 3. Acceptance means* (n = 125). ANOVA with two sources of variation (sample, fixed factor and consumer,
random factor).

Juice OAL Appearance Aroma Flavor Texture
JWN 6.3a 6.2a 6.8a 6.2a 7.0a
CJ 52b 4.2b 6.0 bc 57b 48b
JwvV 49b 38¢c 53¢ 53b 43c
JWCo 46¢ 38¢c 6.1ab 48¢c 3.6d
JwC 4.1d 37c 5.5 bc 3.9d 3.8d
p (ANOVA) <0.0001 < 0.0001 <0.001 <0.0001 <0.0001

*Different letters in the same column indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at
5% significance level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ". The
juice codes are shown in Table 1.

For the appearance, flavor and texture, the acceptance means varied between 3 and 7 on the scale,
showing variability in the acceptance between the terms "dislike moderately” and "like moderately". For
OAL, the variation of the averages corresponds to the acceptance between "dislike slightly " and " like
slightly” and for aroma (5 to 7), between "indifferent” and "like moderately".

The most accepted juice was JWN whose composition is water, cocoa pulp, vanilla aroma and caramel. It
is noteworthy that the JWN differed from all other juices (p<0.05) regarding the attributes OAL,
appearance, flavor and texture, besides being the only juice that had all its acceptance attributes in the
region of acceptance of the scale. However, for the aroma attribute, JWN did not statistically differ
(p>0.05) from the JWCo juice, which is composed of water, caramel, vanilla aroma and Brazil nut.

3.4.1.1  Cluster Analysis (OAL)

A cluster analysis was also performed in order to verify possible changes in acceptance considering
groups of consumers with different acceptance profiles. The segmentation (or grouping analysis) is done
to group observations into groups that are more homogeneous within themselves and more heterogeneous
among themselves, compared to the total group of observations (N/AES; BROCKHOFF; TOMIC, 2010).

In this case, the observations are the consumers, who were segmented in relation to their OAL for the five

juices.

Two groups were obtained (groups 1 and 2 with 51 and 74 consumers, respectively). For splitting
assessors into subgroups, it is recommended that each group contains at least 40 to 50 assessors

(MACFIE, 2007).

Table 4 presents the acceptance means of OAL, flavor and texture for the combinations of factor levels

(segmented group and juice), since these were the acceptance attributes in which there were significant
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interactions (p<0.05) between juice and segmented group. Still the JWN was the most accepted juice by
both groups. In other words, the segmentation did not influence the most accepted juice, and the
significant interaction plays a role only for subsequent juices in the groups’ acceptance orders. In fact,
regarding OAL, the interaction between segmented group and juice is reflected only in the third most
accepted juices between groups. These results confirm that the JWN is the most accepted regardless the

segmented group.

Table 4. Acceptance means* (n = 125) for combinations of factor levels (segmented group and juice).

Interacdo Amostra*grupo OAL Flavor Texture
JWN *2 6.8a 6.7a 72a
Cl*2 5.8b 6.3ab 55¢
JWN *1 5.6 bc 55¢ 6.7b
JWCo *2 5.8b 5.9 bc 4.7 de
JWV *2 57b 5.8 bc 51cd
JWC *2 51c 46d 45e
Cl*1 4.2d 4.7d 36f
JWV *1 3.8d 4.44d 3.1fg
JWCo *1 28e 3le 2.1h
JWC *1 2.7¢e 28e 2849

p (ANOVA) < 0.0001 0.012 < 0.0001

*Different letters in the same column indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5
% significance level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ". The juice
codes are shown in Table 1.

The juice-group interaction was not significant (p>0.05) for the appearance and aroma attributes, which
presented p values equal to 0.260 and 0.493 respectively. For this reason, these results are not shown,
however the JWN was the most accepted juice, regardless the group, according to Table 3.

3.4.1.2  Internal Preference Mapping

An internal preference mapping with OAL data was also obtained and it clearly showed the preference of

the vast majority of consumers for the JWN sample. The map indicates, in imagery, the acceptance orders

already demonstrated in the data previously presented (Figure 6).
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Figure 6. Internal preference mapping (n = 125) of OAL for the five juices.
The juice codes are shown in Table 1.

3.4.2  Check-All-That-Apply (CATA) and Acceptance Tests - Sensory stage 2

3.4.2.1  Acceptance Test
The most accepted juice in the previous stage (JWN) was used as a basis to verify the effect of oil

concentration and the use of microcapsules on the descriptive profile and sensory acceptance. Data from
125 consumers were considered for analysis because data from two participants were excluded due to
incomplete completion of the forms. Both oil concentration and microcapsules were significant (p<0.0001
and p=0.002, respectively) for OAL and the interaction between these factors was not significant

(p=0.382). Therefore, the effects are separately shown in Tables 5 and 6.

Table 5. Acceptance means* (n = 125) for SCG’s oil concentration (fixed effect as a source of variation)

- OAL.
SCG’s oil
. Means
concentration
0% 6.4a
0.16 % 57b
0.32% 53¢

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

Table 6. Acceptance means* (n = 125) for presence/absence of microcapsules (fixed effect as a source of
variation) - OAL.

Microcapsules Means
With 59a
Without 5.6b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to ANOVA, at 5 % significance level
using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".
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The acceptance means ranged between 5.3 and 6.4 for oil concentration, showing variability in the
acceptance between the terms "Indifferent” and "like slightly ". The variation for microcapsules stayed in
the same range of the scale of oil concentration. Samples without SCG’s oil and with microcapsules
showed greater (p<0.05) acceptance for OAL. The increase of oil concentration and the absence of
microcapsules caused a significant decrease (p<0.05) in the acceptance means.

For appearance attribute, the factors oil concentration (p<0.0001) and microcapsules (p<0.0001) and also
the interaction between them were significant (p<0.000). The juices with microcapsules presenting 0 %

and 0.16 % of SCG’s oil had greatest acceptance and did not differ statistically as shown in Table 7.

Table 7. Acceptance means* (n = 125) for interaction between oil
concentration*microcapsules - Appearance.

Interaction oil concentration*microcapsules Means
Oil (%)-0*with microcapsules 6.3a
Oil (%)-0.16*with microcapsules 6.1ab
Oil (%)-0* without microcapsules 59b
Oil (%)-0.32*with microcapsules 58b
Oil (%)-0.16*without microcapsules 48¢c
Oil (%)-0.32*without microcapsules 45¢

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

The attributes aroma and texture had the factors oil concentration (p<0.0001 for both attributes) and
microcapsules (p<0.005 and p<0.0001, respectively) with significant effects for samples’ acceptance. The
interaction between the factors were not significant for both attributes (p=0.097 and p=0.297,
respectively).

In both acceptance attributes, the samples with 0 % of oil showed greatest means (p<0.05) than the
concentrations 0.16 and 0.32 %. These two levels did not present statistically significant difference
(p>0.05) between them (Table 8 and Table 10). Still analyzing aroma and texture attributes, the means for
presence and absence of microcapsules also differed and samples with microcapsules showed the greatest

acceptances (Table 9 and Table 11).
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Table 8. Acceptance means* (n = 125) for SCG’s oil concentration (fixed effect as a source of variation)

- Aroma.
SCG’s oil
. Means
concentration
0 6.4a
0.16 6.0b
0.32 6.0b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

Table 9. Acceptance means* (n = 125) for presence/absence of microcapsules (fixed effect as a source of
variation) - Aroma.

Microcapsules Means
With 6.3a
Without 6.0b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to ANOVA, at 5 % significance level
using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

Table 10. Acceptance means* (n = 125) for SCG’s oil concentration (fixed effect as a source of variation)

- Texture.
SCG’s oil Means
concentration
0 6.6a
0.16 6.2b
0.32 6.1b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

Table 11. Acceptance means™ (n = 125) for presence/absence of microcapsules (fixed effect as a source
of variation) - Texture.

Microcapsules Means
With 6.5a
Without 6.1b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to ANOVA, at 5 % significance level
using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

On the other hand, for the attribute flavor, only the variable oil concentration was significant for the

sample’s acceptance (p<0.0001). The means of three levels differed statistically and the higher the oil

concentration, the lower the acceptance (Table 12).

Table 12. Acceptance means* (n = 125) for SCG’s oil concentration (fixed effect as a source of variation)

- Flavor.
SCG’s oil
. Means
concentration
0 6.3a
0.16 54b
0.32 5.0c

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".
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3.4.2.2  Cluster Analysis (OAL)
After segmentation in this stage, two groups were obtained: group 1 with 85 consumers and group 2 with

40 ones. For splitting into three groups, one of them presented only 26 consumers, which is considered a
low number for some tests (DUTCOSKY, 2013), so it was decided to analyze the segmented acceptance
in 2 groups.

In group 1, both oil concentration and microcapsules were significant (p<0.0001 and p=0.001,
respectively) for OAL and the interaction between these factors was not significant (p=0.476). Table 13
and Table 14 show the same profile of results before the segmentation. The means differed statistically
among the levels of the variables and the higher acceptances were obtained by the samples with 0 % of oil
and with presence of microcapsules. However, the acceptance of group 1 was higher for both variables if
compared to the whole group (n=125). Oil concentration achieved “Like moderately” while

microcapsules almost achieved the same acceptance.

Table 13. Acceptance means* (n = 85) for SCG’s oil concentration in group 1 - OAL.

SCG’s oil Means
concentration
0 71a
0.16 6.4b
0.32 6.0c

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

Table 14. Acceptance means* (n = 85) for presence/absence of microcapsules in group 1 - OAL.

Microcapsules Means
With 6.7 a
Without 6.3b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to ANOVA, at 5 % significance level
using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

In group 2 just oil concentration was significant (p<0.0000) for OAL. Still the samples with 0 %
concentration were the most accepted by both groups. In other words, the segmentation did not influence
the most accepted samples considering OAL, even though the means were lower (5.1 for samples without
oil) if compared with group 1. Moreover, the means of 0.16 and 0.32 % of SCG’s oil concentration did
not statistically differ between them.

For the appearance attribute, the interaction between oil concentration and presence/absence of
microcapsules was significant for both groups 1 and 2 (p=0.005 and p=0.023, respectively). In group 1

(Table 15), the sample with 0 % oil with microcapsules was the most accepted and did not differ
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statistically from sample with 0.16 % oil with microcapsules, configuring the same behavior in the result
for this attribute before segmentation. In group 2 (Table 16), the sample with 0.16 % oil and
microcapsules was the most accepted, not differing statistically from other 3 samples: 0 % oil with

microcapsules, 0.32 % oil with microcapsules and 0 % oil without microcapsules.

Table 15. Acceptance means* (n = 85) for interaction between oil
concentration*microcapsules — Appearance — Group 1.

Interaction oil concentration*microcapsules Means

Oil (%)-0*with microcapsules 70a
Oil (%)-0.16* with microcapsules 6.7ab
Oil (%)-0* without microcapsules 6.5b
Oil (%)-0.32* with microcapsules 6.4b

Oil (%)-0.16* without microcapsules 53c
Oil (%)-0.32* without microcapsules 50c

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

Table 16. Acceptance means™ (n = 40) for interaction between oil
concentration*microcapsules — Appearance — Group 2.

Interaction oil

R Means
concentration*microcapsules
Oil (%)-0.16* with microcapsules 50a
Oil (%)-0* with microcapsules 48a
Oil (%)-0.32* with microcapsules 4.7 a
Oil (%)-0* without microcapsules 46a
Oil (%)-0.16* without microcapsules 35b
Oil (%)-0.32* without microcapsules 34b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

For aroma, the interaction between the variables was not significant in group 1(p=0.285). The means of
acceptance regarding 0 % oil concentration was higher and differed statistically of 0.32 and 0.16 %
(Table 17). Samples with microcapsules were the most accepted and presented significant statistical
difference in relation to samples without microcapsules (Table 18).

Table 17. Acceptance means* (n = 85) for SCG’s oil concentration in group 1 - Aroma.

SCG’s oil

concentration Means
0 6.8a
0.32 6.4b
0.16 6.4b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".
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Table 18. Acceptance means* (n = 85) for presence/absence of microcapsules in group 1 - Aroma.

Microcapsules Means
With 6.7a
Without 6.4b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to ANOVA, at 5 % significance level
using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

For group 2, just oil concentration was significant for sample’s acceptance (p=0.042). The samples with 0
% and 0.16 % of oil were the most accepted without significant statistical difference between them (Table
19). Acceptance means in group 1 were higher than those in group 2, that is, consumers in group 2 were
more stringent than those in group 1.

Table 19. Acceptance means* (n = 40) for SCG’s oil concentration in group 2 - Aroma.

SCG’s oil Means
concentration
0 5.6a
0.16 5.3ab
0.32 5.0b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

The results profile for flavor attribute were similar in total of consumers, group 1 (p<0.0001) and group 2
(p<0.0001) once only the variable oil concentration was significant for samples acceptance. The three
results showed a greatest acceptance for samples with 0 % of oil concentration (Table 12,Table 20 and
Table 21) followed by the samples with an increase of oil concentration. These results showed that the
consumers preferred the samples without SCG’s oil, regardless the segmentation. In group 1, the means
of each level had significant statistical difference from the others while in the group 2, samples with 0.16
and 0.32 % did not differ. Every mean in group 1 was in the acceptance region of the scale, while every
mean in group 2 was in the rejection region.

Table 20. Acceptance means* (n = 85) for SCG’s oil concentration — Group 1 - Flavor.

SCG’s oil
. Means
concentration
0 7.1a
0.16 6.2b
0.32 57¢

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".
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Table 21. Acceptance means* (n = 40) for SCG’s oil concentration — Group 2 - Flavor.

SCG’s oil
. Means
concentration
0 47a
0.16 3.7b
0.32 35b

*Different letters indicate that acceptance means statistically differ according to Fisher’s test, at 5 % significance
level using a 9-point structured hedonic scale from "dislike extremely" to “like extremely ".

The interaction between the variables was not significant in group 1 for texture (p=0.176). In group 2,
only oil concentration was significant (p=0.006) for the acceptance means of the same attribute. In group
1, samples with 0 % and 0.16 % of oil were the most accepted without statistical difference between
them. Moreover, the samples with microcapsules were also the most accepted achieving the region of
“like moderately” in the scale (7.0) with significant statistical difference from the means presented by
samples without microcapsules. In group 2, the samples with 0 % and 0.32 % of oil presented the highest
acceptances without statistical difference between them. However, the means were lower than the
observed in the group 1 (“neither like nor dislike” in the scale, 5.0) showing the same profile of group 2’s
responses such as it could be seen for aroma attribute.

3.4.2.3 Check-All-That-apply (CATA)

In the Repertory Grid step, the group of 10 untrained assessors determined 22 attributes divided into the

categories: appearance (6 attributes), aroma (5 attributes), flavor (9 attributes) and texture (2 attributes).

From the minimum number recommended by Ares et al. (2014), between 60 and 80 consumers, the
CATA was carried out with 127 consumers and data from 125 were considered for analyses. The number
of consumers was considerably higher than the minimum recommended so that, after segmentation into
groups, it was possible to carry out valid statistical analyses (MACFIE, 2007). Although segmentation
was not a main objective, CATA was carried out in conjunction with the acceptance test, that is, the
minimum number of consumers should meet both tests and the acceptance test requires a minimum
number greater than CATA. The absolute frequencies of each attribute in the samples, the indications of

statistical differences (p<0.05) and the p values are in Table 22.
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Table 22. Absolute frequencies* of attributes in the samples** — CATA (n=125).

Attributes 0% 0.16 % 0.32 % 0.16 % Non-  0.32% 0% P<

Non-M WM WM M Non-M WM (Cochran’s Q)
Pres. of particles 26 a 41a 35a 106 b 109b 25a 0.000
Brown color O0a 17b 53¢ 15b 21b Oa 0.000
Opaque 62 ab 61 ab 66 b 48 ab 45a 59 ab 0.001
Beige color 93 be 100 ¢ 63 a 86 bc 78 ab 99 be 0.000
Pres.of bubbles 57b 11la 12a 5a 7a 12a 0.000
Pres. Of lumps 15 ab 8 ab 5a 20 ab 21b 9ab 0.000
Coffee aroma 5a 60 bc 80c 53b 76 ¢ 7a 0.000
Vanilla aroma 87D 45a 33a 47 a 30a 88D 0.000
Caramel aroma 35 37 36 29 29 34 0.682
Cocoa aroma 9a 17 a 17 a 24 a 20a 10a 0.006
Sweet aroma 56 b 36 ab 32a 46 ab 40 ab 55b 0.000
Astringency 14 14 19 18 20 13 0.475
Sweet aftertaste 34b 20 ab 17 ab 14 a 19 ab 3lab 0.000
Acid taste 54 60 52 55 55 52 0.843
Vanilla flavor 71b 24a 19a 27a 30a 65b 0.000
Bitter taste 11a 33 bc 5lc 32b 33 bc 13a 0.000
Caramel flavor 29 ab 32ab 34b 17a 24 ab 34b 0.025
Cocoa flavor 11a 13a 2la 2la 20a 11la 0.023
Coffee flavor 9a 61b 80 b 65b 68 b 5a 0.000
Sweet taste 66 b 51 ab 37a 53 ab 40a 68 b 0.000
Lumps in the mouth 13 ab 4a 8ab 13 ab 17b 4ab 0.002
Viscous 95 99 91 102 92 96 0.208

*Different letters on the same row indicate that the frequencies statistically differ at the 5% level of significance by
the Cochran’s Q test, followed by the McNemar test.
** For sample codes see Table 2

There was no statistical difference (p>0.05) among the samples in 4 attributes: Caramel aroma,
Astringency, Acid taste and Viscous. Regarding the attributes Cocoa aroma and Cocoa flavor there was at
least one statistical difference between two samples (p <0.05 for the Cochran’s Q test), but it was not
possible to identify those two samples in the posteriori test (p> 0.05 for the McNemar's test). In this way,
it can be said that the discrimination occurred in at least 2 levels, but not identified. Consumers were
therefore able to discriminate samples by 2 or 3 levels of difference in 18 out of the 22 attributes.

Figure 7 shows the CATA's correspondence analysis (CA) for whole consumers (n=125). The test of

independence between rows and columns showed that rows and columns are dependent (p <0.0001).
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CATA after segmentation

Figure 7. Correspondence Analysis (CA) for the total group (n=125) of CATA’s data* (p <0.0001)

behavior if compared to the whole group before segmentation (Table 23).
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There was no statistical difference (p>0.05) among the samples in the same 4 attributes observed before
segmentation and also for Caramel flavor, totaling 5 attributes. Regarding the attributes Opaque, Sweet
aroma, Sweet aftertaste and Cocoa flavor there was a statistical difference (p <0.05 for the Cochran’s Q
test), but it was not possible to identify the difference in the McNemar's test (p> 0.05). For these attributes
the discrimination occurred in at least 2 levels of difference, but not identified. Consumers of group 1

discriminated samples by 2 or 3 levels of difference in 17 out of the 22 attributes, showing a similar



Table 23. Absolute frequencies* of attributes in the samples** for group 1 — CATA (n=85).
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0, 0, 0, [0) 0, 0, P<
Pres. of particles 14a 25a 19a 71b 73b 16 a 0.000
Brown color Oa 9a 32b 8a 9a O0a 0.000
Opaque 39a 44 a 44 a 32a 30a 43a 0.008
Beige color 57 ab 68 b 43 a 55 ab 53 ab 63 b 0.000
Pres.of bubbles 44 b 7a 8a 3a 3a 9a 0.000
Pres. Of lumps 9ab 5ab 3a 13 ab 17b 3a 0.000
Coffee aroma 3a 42 be 51c 32b 52c 5a 0.000
Vanilla aroma 62 b 3la 20a 34a 20a 64 b 0.000
Caramel aroma 19 25 22 17 18 16 0.501
Cocoa aroma 5ab 9ab 13ab 17b 12 ab 3a 0.001
Sweet aroma 39a 24 a 28 a 32a 27 a 41a 0.008
Astringency 9 7 11 10 11 3 0.139
Sweet aftertaste 19a 10a 11a 10a 11la 2la 0.016
Acid taste 39 41 36 37 37 35 0.895
Vanilla flavor 48b 18a 13a 2la 17a 50 b 0.000
Bitter taste 8a 20 ab 32b 24D 24b 9a 0.000
Caramel flavor 17 22 22 12 14 19 0.218
Cocoa flavor 5a 7a 15a 13a 12 a 5a 0.005
Coffee flavor 7a 38b 53b 45b 45D 2a 0.000
Sweet taste 46 b 33ab 243 36 ab 26a 45D 0.000
Lumps in the mouth 9ab 3a 6 ab 10 ab 14b 4ab 0.010
Viscous 65 67 64 70 60 65 0.282

*Different letters on the same row indicate that the frequencies statistically differ at the 5% level of significance by
the Cochran’s Q test, followed by the McNemar test.
** For sample codes see Table 2

In group 2, there was no statistical difference (p>0.05) among the samples in 11 attributes as it could be

seen in Table 24. For the attributes Presence of bubbles and Sweet aftertaste there was a statistical

difference (p <0.05 for the Cochran’s Q test), but it was not possible to identify the difference in the

McNemar's test (p> 0.05). So, consumers of group 2 showed a lower power of discriminate the samples

compared to group 1, once only half attributes (11 out of 22) differed among the six samples in at least 2

levels.



Table 24. Absolute frequencies* of attributes in the samples** for group 2 — CATA (n=40).
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[0) [0) [0) 0, [0) [0) p<
Pres. of particles 12a 16a 16a 35b 36 b 9a 0.000
Brown color O0a 8ab 21b 7ab 12b O0a 0.000
Opaque 23 17 22 16 15 16 0.055
Beige color 36b 32b 20a 3lab 25ab 36b 0.000
Pres.of bubbles 13a 4a 4a 2a 4a 3a 0.000
Pres. Of lumps 6 3 2 7 4 6 0.384
Coffee aroma 2a 18b 29b 21b 24 b 2a 0.000
Vanilla aroma 25b 14 ab 13a 13 ab 10a 24 ab 0.000
Caramel aroma 16 12 14 12 11 18 0.334
Cocoa aroma 4 8 4 7 8 7 0.416
Sweet aroma 17b 12 ab 4a 14 ab 13ab 14 ab 0.005
Astringency 5 7 8 8 9 10 0.631
Sweet aftertaste 15a 10a 6a 4a 8a 10a 0.010
Acid taste 15 19 16 18 18 17 0.907
Vanilla flavor 23b 6a 6a 6a 13ab 15ab 0.000
Bitter taste 3a 13 ab 19b 8ab 9ab 4a 0.000
Caramel flavor 12 10 12 5 10 15 0.072
Cocoa flavor 6 6 6 8 8 6 0.929
Coffee flavor 2a 23b 27b 20b 23b 3a 0.000
Sweet taste 20 18 13 17 14 23 0.058
Lumps in the mouth 4 1 2 3 3 0 0.272
Viscous 30 32 27 32 32 31 0.326

*Different letters on the same row indicate that the frequencies statistically differ at the 5% level of significance by
the Cochran’s Q test, followed by the McNemar test.

** For sample codes see Table 2

Correspondence analyses were also elaborated considering the segmented groups of consumers (Figure 8

and Figure 9). The tests of independence between rows and columns showed that rows and columns are

dependent (p <0.0001) in both groups 1 and 2.
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In the 3 Figures presenting the correspondence analyses (whole group, group 1 and group 2) (Figures 7, 8
and 9), it is possible to perceive a similar profile in the distribution of samples and attributes. The 0 %
WM and 0 % Non-M samples are closer to each other and closer to the same attributes. On the other
hand, the samples 0.32 % WM and 0.32 % Non-M are also close to each other, and closer to other
attributes. It is worth mentioning that samples with 0 % oil and 0.32 % oil presented considerably

different acceptances.
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3.4.25  Effects of sensory attributes on acceptance means
Since this study obtained the consumer discrimination profile in the CATA test, it is important to assess

the effects of attributes on the acceptance means both in the total universe of CATA participants and in
the segmented groups. This assessment aims to observe whether the drivers of liking and disliking are the
same or different.

Figure 10 presents the effects of the attributes with significant influence (p <0.05) on the acceptance
means (OAL) taking into account the absolute frequencies in the CATA for the total group. Three

attributes showed positive influence (blue) while 4 showed negative influence (red).

Mean impact

Vanilla flavor

Vanilla aroma

Sweet taste

Coffee flavor

Coffee aroma

Bitter taste

Pres. of particles

-1 -08 -06 -04 -02 0 0,2 0,4 0,6 0,8

Figure 10. Influence (p <0.05) of attributes* (CATA) on acceptance (Overall Liking) for the whole group (n = 125).

The microencapsulation was not able to mask the attributes related to the incorporation of oil, such as
coffee aroma and flavor, and mainly the bitter taste, which may have contributed to a reduction in
acceptance. These attributes were drivers of disliking probably due to an unusual combination of flavors
for consumers (mixed juices with coffee). Dziki et al. (2015) reported that the substitution of 3 % of
wheat flour by SCG’s in bread production has increased the acceptance regarding overall liking. Similar
results were obtained by Pasrija et al. (2015) with incorporation of green tea extract microencapsulated
with maltodextrin in the manufacture of breads.

In relation to the segmented groups, group 1 had 4 attributes with positive influence and 4 with negative
influence while group 2 had 3 attributes with positive influence and 7 with negative influence (Figure 11

and Figure 12).
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Mean impact

Sweet taste

Vanilla aroma

Vanilla flavor
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Coffee flavor
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Bitter taste

-1 -08 -06 -04 -02 0 0,2 0,4 0,6 0,8

Figure 11. Influence (p <0.05) of attributes* (CATA) on acceptance (Overall Liking) for group 1 (n = 85).

Mean impact

Vanilla flavor
Beige color
Vanilla aroma
Viscous

Acid taste

Pres. of particles
Brown color
Coffee flavor
Bitter taste

Coffee aroma

-1,5 -1 -0,5 0 0,5 1

Figure 12. Influence (p <0.05) of attributes* (CATA) on acceptance (Overall Liking) for group 2 (n = 40).

The vanilla flavor attribute appears as a driver of liking in all Figures, while sweet taste appears for the
whole group and group 1. Coffee flavor, coffee aroma and bitter taste were attributes that caused rejection
both for the total universe of consumers and for segmented groups. The intensities’ influences of the
drivers of disliking are similar in all Figures, however in group 2 there is a greater number of drivers of

disliking, which corroborate with the hypothesis that group 2 is more demanding than group 1.

Subtil et al. (2014) reported that microencapsulation with Arabic gum as the encapsulant is efficient in
attenuating or masking the bitter taste of casein hydrolysate dissolved in water. This behavior was not
observed in the present study, since in the 3 CAs it was observed that the samples with 0.16 and 0.32 %

of SCG’s microencapsulated oil were more associated with the bitter taste in comparison with samples of
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the same oil concentrations but without microcapsules. Moreover, the addition of oil decreased the
acceptance means and microencapsulating this oil did not eliminate/masked this effect, once there was no
significant interaction effect between oil concentration and presence/absence of microcapsules.

It is important to note that Subtil et al. (2014) performed the microencapsulation only with Arabic gum,
differently from this work that used this wall material in a smaller proportion together with capsul®.
Furthermore, the juices studied in the present work have cocoa pulp in their formulation, which reduces
the pH when compared to pure water. This change in the pH may have influenced the solubilization of the
microcapsules.

Martinez-Saez et al. (2017) and Aguilar-Raymundo et al. (2019) used SCG’s in cookie formulations in
order to enrich them both nutritionally and sensorially. In both studies, cookies enriched with SCG

presented high performances in acceptance tests.

4 CONCLUSIONS

The SCG oil obtained using hydroethanolic solution is rich in lipids and presented a high polar fraction
that contains the bioactive and sensory compounds of interest.

Microencapsulation of SCG’s oil with Arabic gum and capsul® can be used for production of particles to
be incorporated in food formulations. The microcapsules showed to be five times more stable against
oxidation in comparison to the crude oil.

The SEM images allowed a safe analysis of the efficiency of the microencapsulation process by spray
drying and confirming its quality as a consequence of the oxidation stability increase.

The six juice formulations with microencapsulated and non-microencapsulated SCGs oil were described
by the absolute frequencies of 22 sensory attributes of appearance, aroma, flavor and texture. The
consumers were able to differentiate the samples (p <0.05) in 2 or 3 levels for 18 attributes.

Juices with 0 % SCGs oil and with the presence of microcapsules were the most accepted by consumers.
It was also observed that, by segmenting consumers into two groups, one of them proved to be less
demanding, generating higher acceptance means. This group was also more discriminative, differentiating
the samples in 17 out of the 22 sensory attributes while the other group differentiated the samples in only
half of the attributes (11).

The 0 % WM and 0 % Non-M juices were more associated to each other and also to the same attributes.

On the other hand, the juices 0.32 % WM and 0.32 % Non-M also have stronger associations, and are
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related to other attributes. Juices with 0 % oil and 0.32 % oil presented considerably different
acceptances.

Moreover, the microencapsulation was not able to mask the attributes related to the incorporation of oil,
such as coffee aroma and flavor, and mainly the bitter taste, which were drivers of disliking both for the
total universe of consumers and for segmented groups. This took place probably due to an unusual

combination of flavors for consumers.
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CONCLUSOES GERAIS E SUGESTOES PARA ESTUDOS
FUTUROS
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1 CONCLUSOES GERAIS

Um dos beneficios mais importantes deste trabalho foi o desenvolvimento
da aplicagdo de uma tecnologia para aproveitamento de um residuo
agroindustrial abundante, resultando em um produto de maior valor agregado.
Este trabalho contribui para a implementacdo de cadeias entre a solucdo
tecnoldgica aplicada a residuos em consonéncia com a aplicacdo do novo
produto em formulagdes para consumo da sociedade em geral.

O microencapsulamento de 6leos vegetais, em particular do 6leo de café
vem sendo avaliado pelas universidades e centros de pesquisa pelo mundo, no
entanto ainda € muito modesto em relagdo a geracdo de propriedade
intelectual. A Ciéncia e Tecnologia de Alimentos destaca-se como a principal
area cujas patentes analisadas estédo relacionadas. Tais patentes apresentam
avaliacdo de diferentes aplicacdes de Oleos microencapsulados destinados
principalmente a alimentagdo (humana e animal), industria farmacéutica,
cosmética e de polimeros e também a preservacdo de compostos bioativos.

Apesar de ser o maior produtor e maior exportador de café no mundo, o
Brasil ndo apresenta tecnologia no quesito concessdo de patentes e, por outro
lado, apresenta-se como o lider na publicacdo de artigos cientificos
relacionados ao uso do microencapsulamento para preservacdo de
alimentos/6leos. Neste contexto, a industria nacional e a comunidade
académica devem estar atentas a este setor que tanto influencia a economia
brasileira, observando oportunidades de desenvolvimento e evolucao
constantes, sobretudo na transformacdo de pesquisas académicas em
inovacao tecnologica. O microencapsulamento € um tipo de tratamento do 6leo
vegetal/6leo de café que pode proporcionar um aumento do potencial produtivo
e do incentivo a inovacdo na agroindustria, bem como a valorizagdo dos seus
residuos.

Dentre as tecnologias mais utilizadas para extracao de o6leo de café, 70 %
das patentes depositadas avaliaram a técnica de extracdo com o uso de CO;
supercritico. Nas patentes analisadas na plataforma do INPI, a analise do uso
industrial de oOleo de café esta relacionada a producédo de café soluvel como
realcador de aroma, uso em formulacdo farmacéutica para absorcdo de

medicamentos e como agente estabilizador de matrizes poliméricas.
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Entre os métodos de extracdo mais utilizados, a prensagem representou
54 % das 12 patentes encontradas na plataforma do INPI. O Brasil se destacou
como o principal pais depositante e os principais atores deste processo estédo
vinculados as cooperativas e universidades. Nao foram encontradas patentes
na plataforma do INPI relacionadas as palavras-chave “microencapsulamento e
Oleo de café” e “6leo de café e spray drying”.

Existe uma grande area muito pouco explorada visando a aplicacédo
comercial da borra de café para obtencédo de 6leo e compostos bioativos e de
aroma. Em consequéncia, poucas patentes foram desenvolvidas para a
extracdo de compostos da borra de café com potencial aplicacdo em diversos
setores, como agricultura, cosméticos e alimentos. Espera-se que muitas
outras aplicacdes em diferentes areas da sociedade surjam com o uso do 6leo
de café como matéria-prima, uma vez que a purificacdo do extrato lipidico para
isolar uma especifica fracdo de compostos é um campo aberto que oferece
novas oportunidades para estudos cientificos e patentes. E necessario
aprimorar a capacidade cientifica brasileira na disseminacdo de solucdes
tecnoldgicas para a destinacdo de residuos agroindustriais, uma vez que esse
setor tem um papel importante na economia do pais.

O dleo obtido é rico em lipidios e também possui uma alta fragédo polar
gque contém o0s compostos bioativos e sensoriais de interesse. O
microencapsulamento do 6leo de borra por spray drying pode ser usado para a
producdo de microcapsulas a serem incorporadas nas formulacbes de
alimentos. As microcapsulas mostraram-se cinco vezes mais estaveis contra a
oxidacdo se comparadas ao 6leo puro. As imagens obtidas em MEV permitiram
uma analise segura das superficies das microcapsulas, confirmando a
qualidade do microencapsulamento por spray drying por meio do aumento da
estabilidade oxidativa do 6leo da borra de café.

O suco que apresentou maior aceitacdo no teste preliminar, apés a adigdo
do 6leo de borra microencapsulado e ndo microencapsulado em diferentes
concentracdes resultou em seis novas formulagbes. As amostras foram, entéo
descritas pelas frequéncias absolutas de 22 atributos sensoriais de aparéncia,
aroma, sabor e textura. Desse total, os consumidores conseguiram diferenciar

as amostras (p <0,05) em 2 ou 3 niveis para 18 atributos.
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Apenas pela aparéncia, a interacdo entre a concentracdo de 6leo e a
presenca/auséncia de microcapsulas foi significativa (p<0,05). Portanto, para
aroma, sabor e textura, as meédias de aceitacdo foram influenciadas pelos
fatores em separado, tanto para o numero total de consumidores quanto para
os dois grupos segmentados. Sucos com 0 % de Oleo de borra de café e com
presenca de microcapsulas foram os mais aceitos pelos consumidores.
Observou-se também que, ao segmentar os consumidores em dois grupos, um
deles se mostrou menos exigente, gerando maiores médias de aceitacdo. Esse
grupo também foi mais discriminativo, diferenciando as amostras em 17 dos 22
atributos sensoriais, enquanto o outro grupo diferenciou as amostras em
apenas metade dos atributos (11). Os sucos 0 % WM e 0 % Non-M foram mais
associados entre si e também aos mesmos atributos. Por outro lado, 0s sucos
0,32 % WM e 0,32 % Non-M também apresentam forte associacdo e estédo
relacionados a outros atributos. Sucos com 0 % de 6leo e 0,32 % de Oleo
apresentaram aceitacdes consideravelmente diferentes.

Além disso, o microencapsulamento ndo foi capaz de mascarar 0s
atributos relacionados a incorporacdo do 6leo, como aroma e sabor café, e
principalmente gosto amargo, que foram direcionadores de rejeicdo tanto no
universo total de consumidores quanto nos grupos segmentados. Esse
comportamento ocorreu provavelmente devido a uma combinacdo incomum de
sabores para os consumidores. O atributo sabor baunilha apareceu como um
direcionador de aceitacéo para o total de consumidores, enquanto gosto doce
apareceu para o total de consumidores e para o grupo 1.

Este trabalho revelou que a incorporacdo de 6leo de borra de café
microencapsulado a alimentos é uma opcdo apropriada para destinacdo da
borra de café, residuo gerado em grande escala no Brasil e no mundo. A
parceria e o aprofundamento do didlogo entre os programas de pos-graduacao
e as empresas, sobretudo as de pequeno e médio porte, potencializam a
viabilizacdo de solugbes tecnoldgicas para o desenvolvimento dos arranjos

produtivos, sociais e culturais locais das mais diversas regifes do pais.
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2 PERSPECTIVAS PARA ESTUDOS FUTUROS

Apesar dos principais objetivos terem sido alcancados, no decorrer desta
pesquisa foram identificados alguns tépicos para os quais novos estudos
seriam necessarios e incentivados. Assim, sdo dadas algumas recomendacdes

e diretrizes para trabalhos futuros.

e Busca de solugdes tecnoldgicas para a quebra da lignina presente
no café a fim de permitir a extracdo do éleo por prensagem;

e Estudo da formacdo de emulsdes estaveis pela mistura de
materiais de parede tradicionalmente utilizados com materiais
alternativos e de grande disponibilidade no mercado nacional como
a goma de tapioca, pectina dentre outros;

e Avaliacdo de diferentes formula¢des de sucos ou de outros tipos de
alimentos para incorporacdo do Oleo de borra de café
microencapsulado seguida de analise sensorial afetiva e descritiva;

e Verificacdo se a aceitacdo sensorial dos produtos obtidos €

influenciada pela frequéncia de consumo de café.



